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Resumo

As crescentes preocupacdes ambientais relacionadas com o consumo excessivo de recursos naturais,
geracgao e deposigao de residuos em aterro, e aumento preocupante de emissdes de gases de estufa,

conduzem a procura de um novo rumo para a produg¢ao e renovagao dos materiais de construgao.

O principal objetivo do presente trabalho consiste na produgéo de cimento reciclado a partir de pastas
suficientemente hidratadas, representativas de matrizes de betdo existentes, e posterior avaliagdo da
sua eficiéncia mecanica em argamassas. Para tal, desenvolveu-se um programa experimental que
envolveu o tratamento inicial de residuos de pastas e a sua termo-ativacdo. Os produtos foram
caraterizados por difragdo de raios x, termogravimetria e com recurso ao microscopio eletronico de
varrimento. Procedeu-se depois a produgdo e caracterizacdo no estado fresco e endurecido de
argamassas produzidas com diferentes incorporagdes do cimento reciclado. No trabalho considerou-
se também a influéncia da temperatura de termo-ativagao, do grau de finura do cimento reciclado e da

composi¢ao da argamassa.

Foi possivel demonstrar a reatividade potencial da pasta de cimento inicialmente hidratada e sujeita a
termo-ativacdo, alcangando-se cimentos reciclados de classes de resisténcia semelhantes as dos
cimentos Portland normal (CPN), mas envolvendo uma producdo mais sustentavel e associada a

menores emissdes de COx.

Palavras-chave

Argamassas com cimento reciclado, cimento reciclado, reidratagéo, resisténcia mecénica, termo-

ativacao.
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Abstract

Growing environmental concerns about excessive consumption of natural resources, the generation and
disposal of landfills, and a worrying increase in greenhouse gas emissions lead to a new direction for

the production and updating of building materials.

The main objective of the present work is the production of recycled cement from sufficiently hydrated
pastes, representative of existing concrete matrices, and subsequent evaluation of its mechanical
efficiency in mortars. To this end, an experimental program was planned, initially involving the treatment
of pulp residues, the second evaluation of the material through X-ray diffraction and thermogravimetry,
its thermo-activation and the production and characterization in the fresh state and hardened from
mortars produced with different incorporations of the recycled cement. In the work is still considered the
influence of the thermo-activation temperature, the degree of fineness of the recycled cement and the

composition of the mortar.

It was possible to demonstrate the potential reactivity of cement paste initially hydrated and that were
subjected to high thermos-activation temperatures, reaching recycled cements of resistance classes
similar to those of normal Portland cement (NPC), but more sustainable and associated with less

emissions.

Keywords

Mechanical strength, mortars with recycled cement, recycled cement, rehydration, thermos-activation.
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1 Introducao

1.1 Consideragodes gerais

As crescentes preocupacdes ambientais relacionadas com o consumo excessivo de recursos naturais,
geragao e deposigao de residuos em aterro, e aumento preocupante de emissdes de gases de estufa,

conduzem a procura de um novo rumo para a produg¢ao e renovagao dos materiais de construgao.

Paralelamente, o betdo, que ainda é e continuara a ser nos préoximos anos o material de construgao
mais utilizado do mundo, tem uma elevada importancia ambiental. Para além do recurso a elevadas
quantidades de matérias-primas e geragao de uma fatia importante dos residuos atuais de construgéo,
€ responsavel pela emissdo de mais de 5% do total de emissbes de CO2 gerada pelo homem
(Scrivener, 2004). A maior parte destas emissoes, cerca de 90% segundo Wang et al (2018), resulta
da producdo de cimento, com maior énfase para a etapa relativa ao processamento térmico de
matérias-primas para a produgao de clinquer. Assim, em face das novas exigéncias ambientais com a
taxagao elevada que se prevé no futuro préximo para o nivel de emissdes geradas para o ambiente,
urge encontrar novas alternativas para a produgcdo de cimentos de baixo consumo de diéxido de
carbono, que nao limitem a incorporacéo de adigbes minerais, cuja solugéo ja atingiu valores proximos

da otimizacao.

Neste aspeto, na ultima década, em particular nos ultimos 5 anos, tem se procurado desenvolver
cimentos reciclados resultantes da termo-ativagao de residuos de betado, aproveitando-se o facto de se

conhecer a capacidade de resisténcia do betdo quando exposto a agao do fogo.

O assunto é bastante jovem e restrito ao meio contemporaneo, existem ainda escassos trabalhos de
investigacdo que explorem esta capacidade de reciclagem do cimento. No entanto, o seu potencial
pode ser elevado, justificando-se a sua crescente investigagdo. Entre outros destacam-se os trabalhos
de Alonso e Fernandez (2004), Shui et al (2009), Xinwei et al (2010), Wang et al (2018), Zhang et al
(2018) e Bogas et al (2019) que estudam a eficiéncia da incorporagé@o de cimento reciclado em pastas.

No Departamento de Engenharia Civil do Instituto Superior Técnico foi iniciada, em 2016, uma linha de
investigacdo preocupada com o estudo, caracterizagdo e aplicacdo de cimentos reciclados,
encontrando-se atualmente em desenvolvimento um projeto de reciclagem neste dominio, que envolve
varios investigadores. E precisamente neste ambito e integrado nesta equipa que foi desenvolvido o

presente trabalho, tendo-se definido os principais objetivos no préoximo ponto.

1.2 Objetivos e metodologias

O principal objetivo do presente trabalho consiste na produgéo de cimento reciclado a partir de pastas
suficientemente hidratadas, representativas de matrizes de betdo existentes, e posterior avaliagédo da

sua eficiéncia mecanica em argamassas, quando incorporada em diferentes percentagens de

1



substituicdo de cimento Portland normal (CPN). Este objetivo expande-se no dmbito das diretrizes
gerais definidas no projeto de investigagdo em que se enquadra o presente trabalho, que visam a

producao de cimentos reciclados de baixo carbono mais sustentaveis.

Para tal, foi previsto um programa experimental que envolve numa primeira fase o tratamento de
residuos de pastas e a sua termo-ativacdo e numa segunda etapa a producdo e caracterizagdo de
argamassas produzidas com diferentes incorporagbes do cimento reciclado. No trabalho é ainda
considerada a influéncia da temperatura de termo-ativagéo, do grau de finura do cimento reciclado e

da composi¢ao da argamassa.

Inicialmente foram produzidas as pastas de origem (PO), que foram armazenadas durante cerca de
120 dias até atingirem niveis suficientemente elevados de hidratagao. Posteriormente, procedeu-se a
moagem das pastas e termo ativagdo do cimento moido a diferentes temperaturas de ativagéo, entre
400°C e 900°C. Nesta fase, foram produzidos cimentos de granulometria fina, inferiores a 45 ym (FP)
e granulometria mais grosseira, entre 45 e 125 ym, visando avaliar a influéncia deste parametro na

eficiéncia do cimento reciclado.

Em seguida, procedeu-se a caracterizagdo dos cimentos reciclados em termos da sua exigéncia de
agua, expansibilidade, desenvolvimento de calor de hidratagdo e composi¢do mineraldgica (com

recurso a difragao raio x).

Finalmente, foram produzidas argamassas variando varios parametros, como: diferentes percentagens
de incorporagéo de cimento reciclado (20, 50 e 100%), diferentes temperaturas de tratamento térmico
dos cimentos reciclados (400-900°C) e graus de finura do ligante (CP, FP). Estas argamassas foram
avaliadas no estado fresco (massa volumica e espalhamento) e no estado endurecido (resisténcia a
compresséo e flexdo). Para completar foram ainda efetuadas analises em microscoépio de varrimento
eletrénico (MEV), para melhor avaliagdo dos produtos de hidratagdo gerados apos reidratagdo dos
cimentos reciclados. Para efeitos de comparagdo, sdo também caracterizadas argamassas de

referéncia produzidas apenas com CPN.

1.3 Organizagao do trabalho

O trabalho foi organizado em quatro capitulos, para além da introdugdo e referéncias bibliograficas,
incluindo ainda uma sec¢éo destinada aos anexos, onde se apresentam os varios resultados obtidos na

campanha experimental, de forma detalhada.

O capitulo do estado da arte, ou capitulo 2, remete para uma revisao dos principais estudos que ja se
realizaram no dominio em que se insere este trabalho. Comega por se realcar os problemas associados
a producgéao de betdo e da industria do cimento. Em seguida, faz-se uma breve referéncia ao processo
de fabrico do cimento Portland, os seus produtos e reagdes de hidratagao e ainda como ocorre a presa
e o0 endurecimento deste ligante. Depois é abordado o comportamento do betdo sujeito a elevadas

temperaturas, a alteragdo quimica dos produtos de hidratacdo e a capacidade de reidratagcdo do



cimento. Finalmente sdo apresentados alguns dos principais estudos realizados por outros autores

relativos a utilizagdo de cimentos reciclados.

No capitulo 3, designado por campanha experimental descreve-se o trabalho experimental planeado
para a presente dissertagdo. Apés uma breve descricdo da campanha experimental sdo indicados os
varios procedimentos que foram adotados para a produgédo da pasta de origem, moagem e termo
ativacao do cimento, caracterizagao de cimentos reciclados e composicao, produgao e caracterizagao

no estado fresco e endurecido das argamassas.

No capitulo 4 sdo apresentados e discutidos os resultados obtidos na campanha experimental,
nomeadamente envolvendo os seguintes ensaios: difragdo de raio x (DRX), termogravimetria, tempos
de presa, consisténcias normais, calor de hidratagcdo, espalhamento, massa volumica, indice de

expansibilidade, resisténcias mecanicas e MEV.

Finalmente, no capitulo 5 apresentam-se as principais conclusdes obtidas no trabalho, bem como

algumas sugestoes para a realizagao de futuros estudos neste dominio de investigagéo.



2 Estado da Arte

Neste capitulo descreve-se a literatura que fundamentou a realizagdo do trabalho experimental.
Inicialmente abordam-se os problemas ambientais relacionados com o betéo e as suas potencialidades
de reaproveitamento, apresentando-se sumariamente o fabrico do cimento, os seus principais
constituintes, presa, endurecimento e os produtos de hidratagdo obtidos. Na parte final focam-se os
processos que visam o tratamento térmico do cimento, reidratagdo e consequente produgdo de

argamassas.

2.1 Problemas ambientais do betao

Sao utilizados inUmeros materiais na industria da construgdo, no entanto é o betdo que se destaca
como o mais solicitado. A sua producgédo torna-se uma fonte de preocupagdes ambientais, pois envolve
a extensa extracdo de matérias-primas, o elevado consumo de recursos energéticos ndo renovaveis,

as emissoOes de gases de efeito de estufa e a produgao de residuos de construgédo e demoli¢ao.

Segundo Scrivener et al (2008) o betédo € também o material de construgéo que mais didxido de carbono
emite, cerca de 5 a 8% das emissdes totais de gases de efeito de estufa, o que € uma percentagem
extremamente elevada. Gursel et al (2014) reportam que em média produz-se anualmente uma
tonelada de betdo, por pessoa. Ja foram apresentadas propostas de reducdo de CO:2 por diversas
entidades, no entanto, as partes por milhdao (ppm) de gases prejudiciais para a atmosfera continuam a

subir devido ao aumento do sector construgao em varias zonas geograficas.

Dentro de todos os constituintes do betdo, destaca-se o cimento como o principal responsavel pela
maior percentagem de emissdes. Segundo a associagao europeia do cimento (CEMBUREAU, 2016) a
China produz cerca de 51,9% da produgéo de cimento mundial, esta entidade refere também que de
2005 até 2016 existiu um aumento global desta industria em cerca de 80%.

Esforgos recentes foram realizados para um desenvolvimento sustentavel. O resultado foi a
implementacao de regulamentos ambientais exigentes e acordos internacionais relevantes. De acordo
com a Directiva 2009/29/CE, o Conselho Europeu assumiu um compromisso de reduzir as emissdes
de gases em 30% abaixo dos niveis de 1990 até 2020 e 60-80% até 2050.

2.2 Potencialidades da reciclagem do betao

E cada vez mais importante procurar solugdes que potenciem a reciclagem dos residuos de construgao.
Uma opcéo passa pela inclusdo de programas de testes a longo prazo, que visem alterar os requisitos

padrao existentes para cimentos e betdo reciclado.

Ja foram implementados procedimentos industriais para a producdo de cimentos com baixa emissao

de CO2, essencialmente envolvendo trés estratégias principais: combustiveis alternativos; novas

4



tecnologias; cimentos misturados com substituicdes de clinquer. A captura e o armazenamento de
carbono também séo investigados, no entanto a sua implementacao ainda tem que superar as enormes

limitagbes de barreiras técnicas e financeiras.

Dentro das substituigdes de clinquer, ja foram exploradas algumas opgdes, de onde se destaca: o uso
de adi¢des, betdo realizado com agregados reciclados e produ¢cdo de argamassas a partir de cimento
reciclado. A introducéo de adigbes é um reaproveitamento de grandes quantidades de subprodutos que
seriam introduzidos na natureza sob forma de poluicdo. As incorporagdes deste tipo de materiais numa
constituicdo somente de cimento Portland normal (CPN), promovem a produgédo de um cimento com
um menor nivel de emissdes, em comparagdo com o CPN. Ogbeide (2010) reporta ainda algumas
vantagens associadas a estas percentagens de substituicdo: elevada resisténcia aos sulfatos, maior
endurecimento inicial, grandes resisténcias iniciais e ainda um baixo calor de hidratacdo. Os autores
Owaid et al (2012) afirmam que as principais adigées de uso recorrente na industria cimenticia sdo as
escorias de alto forno, a silica de fumo, as cinzas volantes, o material pozolanico e o uso de filler

calcario.

Como indicado em 2.1, a producgdo de cimento é a etapa da industria do betdo que mais contribui para
a poluigdo atmosférica, sendo uma das mais abordada pelos autores. Kajaste e Hurme (2016)
estudaram a hipotese de substituicdo de um determinado teor de clinquer por componentes minerais.
Quando se comparam os gastos energéticos deste processo com o que seria necessario para igual

quantidade somente de CPN, verifica-se uma menor emissao de CO:x.

2.3 Fabrico e propriedades do cimento Portland

O CPN é proveniente de matérias primas como calcarios e margas. Apds a extragdo do material
rochoso das pedreiras procede-se a britagem, que visa homogeneizar o material em termos de
dimensdes. De seguida realiza-se a moagem, de onde de obtém um material denominado cru,
suscetivel de algumas correcbes de acordo com a composi¢cdo apresentada. Armazena-se este
material em silos, que posteriormente sera introduzido nas torres de ciclones, onde ocorre o seu
aquecimento gradual do topo até a base, até que se dé a sua entrada no forno. O cru circula em contra
corrente dentro de um forno rotativo com as seguintes caracteristicas especificas: entre 50 e 150 metros
de comprimento, inclinacdo de 3 a 5% e 0,5 a 4,5 rotagdes por minuto. Ocorrem varias reagdes
principais no forno, de onde se destaca o acontecimento a cerca de 900°C, chamado de calcinagéo e
que se entende como a decomposigao do carbonato de calcio CaCOs em 6xido de calcio (CaO, cal) e
se liberta CO2. Para temperaturas mais elevadas, na ordem dos 1400°C a 1500°C, ocorre a reagao do
6xido de calcio com silica, alumina e éxido de ferro, formando-se assim o chamado de clinquer, que
sai do lado contrario do forno. E nesta etapa do processo que ocorre o maior gasto energético, assim

como uma elevada percentagem de emissdes de gases prejudiciais a atmosfera.

O procedimento atras descrito € o de mais corrente utilizacdo para obtengdo do clinquer e é
vulgarmente conhecido como via seca. Por outro lado, existe também a via humida, onde o processo

se realiza de igual maneira, com a particularidade da matéria prima ser moida com agua, chegando ao



forno na forma de lama ou de pasta. A via humida tem a particularidade de exigir um elevado consumo

energético na eliminagdo da agua de mistura.

Coutinho (1988) demonstra no seu estudo que varias reagdes ocorrem durante o periodo em que o

material se encontra no forno:

1. Aos 100°C liberta-se a agua livre, por evaporagao;

2. Por volta dos 450°C a agua quimica evapora, este tipo de agua encontra-se no interior das
particulas e esta normalmente contido nas argilas;

3. Aos 800°C ocorre a desidratagao final dos materiais argilosos, com saida da agua de
constituicao;

4. Numa gama de temperaturas que se situa entre os 700°C e os 900°C ocorre a decomposigao
dos carbonatos, isto &, formam-se os compostos 6xidos de calcio (CaO) e 6xidos de magnésio
(MgO);

5. Para o intervalo entre os 900°C e os 1200°C, o 6xido de calcio (CaO) reage gradualmente com
a silica (SiO2) com a alumina, formando-se dois constituintes maioritarios do clinquer, o silicato
bicalcico (C2S) e o aluminato tricalcico (CsA), respetivamente. No caso de existirem 6xidos de
ferro, forma-se também o ferro aluminoferrato tetracalcico (C4AF).

6. Nointervalo entre 1250°C e 1450°C comega a surgir a fase liquida, também conhecida por fase
de fusdo, onde existe a reagdo do silicato bicalcico com o CaO, originando o constituinte
maioritario do CPN, o silicato tricalcico (CsS). E nesta etapa que se consome a maior parte da
energia, devido a particularidade de a maioria das rea¢des que ocorrem serem endotérmicas.

7. Apo6s o ponto anterior o clinquer encontra-se formado, e assim sendo implementa-se um
arrefecimento acelerado, com o objetivo de evitar a cristalizagdo da fase liquida em C3A e em

C4AF, garantindo-se ainda a estabilizagdo do CsS e do C2S.

Designaram-se os constituintes pelas suas abreviaturas, no entanto, a maneira mais detalhada de se
referir € a seguintes: C3S corresponde a 3Ca0.SiO2, C2S corresponde a 2Ca0.SiO2, C3A corresponde
a 3Ca0.Al20s3 e por fim C4AF corresponde a 4Ca0.Al203.Fe2.0a.

Como foi apresentado por Coutinho (1988), apenas 20% do material efetivamente se funde, os
restantes 80% tém as suas reagdes quimicas de transformacdo no estado sélido. A velocidade das
reagoes que ocorrem na fase solida esta dependente de varios parametros, nomeadamente a finura do
material, a natureza quimica das matérias e a duragdo do periodo interno no forno. Este autor atribui
também valores as propor¢des dos constituintes maioritarios disponiveis no clinquer, onde o silicato
tetracalcico ocupa um teor de aproximadamente 20 a 65% do total, o silicato bicalcico a 10 a 55%, o
aluminato tricalcico 0 a 15% e para finalizar o aluminoferrato tetracalcico tem um teor de 5 a 15% no
total do clinquer.

2.4 Constituintes maioritarios do clinquer

Os constituintes responsaveis pela garantia de resisténcia no cimento sdo os silicatos. O silicato

tricalcico garante uma maior resisténcia inicial, pois € um material extremamente reativo, sendo o

6



composto que nos primeiros dias atribui as propriedades mecanicas a um cimento. Ainda que o C3S
nao seja relevante para a resisténcia ao ataque quimico do cimento, este composto produz grandes
quantidades de hidréxido de calcio enquanto € hidratado, garantindo assim a alcalinidade necessaria

para passivar as armaduras no interior do betao.

O silicato bicalcico apresenta todas as caracteristicas do tricalcico, com a excecdo de a sua velocidade
de hidratacdo ser mais lenta, garantindo desta maneira que as propriedades mecénicas a longo prazo
estdo asseguradas, fendmeno que acontece porque a sua reatividade é bastante gradual e prolongada,

sendo também indispensavel a longo prazo.

O aluminoferrato tetracalcico nada acrescenta em termos de resisténcias, porém devido a sua formagao
a elevadas temperaturas, apresenta grande estabilidade quimica, sendo o composto responsavel pela

resisténcia ao ataque quimico do cimento.

Também o aluminato tricalcico é sensivel ao ataque de sulfatos, que no caso de acontecer, se formam
sulfoaluminatos de calcio, vulgarmente conhecidos por etringite. Esta reagdo promove um aumento de
volume e consequentemente forgas expansivas no interior do cimento endurecido, levando a rotura. No
entanto, este constituinte funciona como fundente no interior do forno, sendo a par do C4AF, o
responsavel pela obtencdo da fase liquida a menores temperaturas.

2.5 Hidratagcao do cimento Portland

Quando o cimento Portland se mistura com agua, os seus constituintes sofrem um conjunto de reag¢des
quimicas que sao responsaveis pelo seu endurecimento e consequentemente ganhos de resisténcia.
Estas reacbes exotérmicas designam-se por hidratagdo, e os solidos que se obtém sdo os chamados

produtos de hidratagdo (Mindness et al, 2003).

Neste capitulo demonstram-se as reacgdes individualizadas de cada um dos compostos obtidos em 2.3.
De modo a simplificar as equagbes que traduzem as varias reagdes ocorridas, € comum adotar-se a

designacgao simplificada indicada no anexo A.1.

Reagdes dos principais componentes do CPN: O processo de hidratagdo do cimento € muito
complexo e raramente envolve a hidratagdo completa dos constituintes maioritarios. Dessa forma, é
mais comodo analisar todo o processo de hidratagao individualizando o mecanismo inerente a cada um
dos constituintes principais do cimento. Neste caso, as reagdes indicadas de seguida, que envolvem

os constituintes do cimento, consideram-se totais ou completas:

Aluminato tricalcico (C3A): Este composto tem uma reagédo extremamente rapida com a agua (cerca
de alguns minutos) com libertagdo elevada de calor, conduzindo desta maneira a resisténcias inicias
elevadas devido a rigidez ganha pela pasta de cimento. Por esse motivo, € frequente acrescentar um
pequeno teor de sulfato para moderar ou atrasar esta reagao, vulgarmente opta-se pelo gesso numa
proporgao de cerca de 3 a 4%, formando-se a etringite (trissulfoaluminato de calcio hidratado). Numa
fase posterior ocorre a formagéo de monosulfoaluminatos, que resultam da combinagado da etringite

com o aluminato tricalcico ainda existente, e que se ilustra com as seguintes equacgdes:



CsA + Ca(OH)z2 + 12H — C4AH:3 (2.1)
3Ca0.Al203 + 3(CaS04.H20) + 26H20 — 3Ca.Al203.3CaS04.32H20 (2.2)
3Ca0.Al203.3CaS04.32H20 + 2(3Ca0.Al203) + 4H20 — 3(4Ca0.Al2.03.CaS04.12H20) (2.3)

Ferro aluminato tetracalcico (CsAF): A reacdo deste composto ocorre ao mesmo tempo que a
hidratagdo do CsA, envolvendo um composto intermédio com gesso, resumidamente conclui-se que o
aluminato tetracalcico em conjunto com agua liberta alumino tricalcico e ferrato tricalcico (Coutinho,
1988).

C4AF + 2Ca(OH)2 + 10H — C3AHs + C3FHs (2.4)

Silicato tricalcico (CsS): Este componente reagindo com agua tem a particularidade de libertar
hidréxido de calcio, onde uma parte se mantém em solugéo e outra cristaliza. O silicato ao perder calcio
origina o bissilicato tricalcico hidratado ou como é conhecido na sua generalidade: silicato calcio
hidratado (C-S-H) (Domone, 1994).

2C3S + 6H — C3S2H3 + 3Ca(OH): (2.5)

Silicato bicalcico (C2S): A reacdo do C2S com H2O liberta hidroxido de calcio e o produto de reagao

obtido designa-se silicato calcio hidratado, ilustrado na equacéo:

2C2S + 4H — C3SzH3 + Ca(OH)2 (2.6)

2.6 Presa e endurecimento

A juncdo de CPN com agua promove o desenvolvimento de varias reagdes quimicas de hidratagéo, e
que apos um periodo, vulgarmente conhecido como periodo de dorméncia, v&o dar inicio a presa. Em
2.5 foi possivel distinguir os aluminatos como os componentes com maior velocidade de hidratagéo,

sendo assim responsaveis pelo ganho inicial de resisténcia e desenvolvimento da presa.

Mindness et al (2003) referem que a relagéo entre sulfatos e aluminatos € bastante elevada no inicio
da hidratagéo, sucedendo a precipitacdo de entringite e consequente reducéo das caracteristicas de
consisténcia. Com o passar do tempo ocorre uma reducdo do teor de sulfatos e uma incrementacéao de
novos aluminatos hidratados, ocorrendo assim a conversao de etringite em monosulfatos. O facto de
existirem aluminatos presentes na pasta cimenticia promove uma rapida reagao, ocorrendo a produg¢ao
de uma fina camada de produtos de hidratagdo, nomeadamente etringite. Apdés um curto periodo de
tempo, de apenas alguns minutos, atinge-se o denominado periodo dormente em que as reagbes sao
inibidas e a formacao de produtos de hidratagdo adicionais torna-se muito lenta, sendo possivel que
nesta fase o cimento mantenha as suas caracteristicas iguais para uma certa duragéo de tempo. Esta
fase, com uma duragdo de cerca de 2 a 4h, é essencial no processo de endurecimento, pois permite

garantir condi¢cbes de trabalhabilidade da mistura.



Como ja havia sido estudado por Young & Darwin (2003) a partir do momento que se acrescenta agua
ao cimento, os hidroxidos presentes no CsS em conjunto com ides de calcio vao promover um aumento
da alcalinalidade para o pH em valor préximos de 12. Apds este processo, a taxa de dissolugdo avanca
durante o periodo dormente até se atingir um valor critico da concentragéo de hidréxido de calcio (CH).
De seguida, as reagdes sao desplotadas e ocorre a formagao progressiva de C-S-H. O C2S hidrata-se
de uma maneira muito similar ao C3S, diferindo apenas na particularidade de envolver menores

velocidades de hidratagao.

O instante em que acaba o periodo dormente corresponde ao inicio de presa, onde a taxa de calor
comecga a aumentar rapidamente e a pasta ganha rigidez (Domone, 1994). Quando acaba o periodo
dormente, 2 a 4 horas depois, o desenvolvimento de etringite volta a ser relevante até se atingir o
maximo de hidratac&o, cerca de 4 a 8 horas apds a amassadura, nesse instante a pasta ja se encontra
rigida e as velocidades de hidratagdo reduzem até valores estaveis. O fim de presa ocorre quando a
pasta se comega a comportar como um sélido, deixando de apresentar plasticidade. A medida que
progridem as reagdes de hidratagéo, a hidratagcdo da regido interna de cimento ndo hidratado vai sendo

cada vez mais dificil.

2.7 Produtos de hidratagao do cimento Portland

Tendo em conta que as reagbes de hidratagdo se iniciam na superficie dos grdos de cimento, a
quantidade de material que se encontra em condig¢des iniciais de ser hidratado é definida pela area total
da superficie destas particulas. Desta maneira pode afirmar-se que quanto maior finura, maior a
superficie especifica e consequentemente uma maior velocidade de hidratagao (Canovas, 1988). Pode
entdo relacionar-se uma maior resisténcia inicial da pasta de cimento hidrata com a diminuicdo da
dimenséo das particulas. Esta teoria é confirmada por diversos autores dos quais se destacam Canovas
(1988) e Coutinho (2006), apresentando como causa, o facto da hidratagdo acontecer do exterior para
o interior e consequentemente uma menor dimensao das particulas a hidratar promove uma hidratacéo
mais efetiva e homogénea. Em particulas com elevadas dimensdes pode n&o ocorrer uma hidratagédo

total.

O cimento utilizado correntemente apresenta dimensdes médias entre 1 e 50 ym, sendo que em geral
apresenta a sua maior fragdo granulométrica perto dos 10 um (Metha & Monteiro, 1994) . Assim sendo,
€ desejavel que a maioria das particulas cimenticias apresentem elevadas finuras, porque caso
contrario, podem existir particulas que ndo chegam a hidratar (Neville, 1995). Gomes et al (2013)
admitem que se a dimensao de 50% da massa do cimento se situar entre 3 e 40 ym vao obter-se

resisténcias iniciais aceitaveis.

De seguida fazem-se referéncias as principais fases sdlidas do cimento, destacando-se as suas
caracteristicas principais e como influenciam a curto e a longo prazo o valor das resisténcias

mecanicas.

Silicato de Calcio Hidratado: Esta fase, mais conhecida como C-S-H é aproximadamente 50 a 60%

do volume total de sélidos existente numa pasta de cimento completamente hidratada. E um produto
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de hidratagdo com morfologia variavel, entre redes reticulares e fibras pouco cristalinas. Metha &
Monteiro (1994) distinguem esta fase solida como o produto de hidratagdo que mais resisténcia confere
ao cimento endurecido, devido as suas dimensdes coloidais, tendéncia de aglomeracgéo e a presenca

na sua estrutura da forcas de Van der Waals.

Hidréxido de Calcio: Cristais de hidroxido de calcio, que ocupam 20 a 25% do volume total da pasta
hidratada, esta fase é vulgarmente conhecida como Portlandite. Apresenta uma morfologia prismatica
hexagonal de elevadas dimensdes, no entanto, com muito menor superficie especifica que os silicatos

de calcio hidratados, e uma reduzida contribuicdo para a resisténcia mecanica do cimento.

Sulfoaluminatos de Calcio Hidratados: Detém uma percentagem de 15 a 20% do volume sélido total.
Como ja foi referido anteriormente, a relagéo idnica sulfato/alumina promove a produgéo de etringite,
com cristais prismaticos com forma semelhante a agulhas. A etringite (trissulfato hidratado) transforma-
se em monossulfato hidratado, o que torna o cimento vulneravel a ataques por sulfatos. A sua

importancia em termos de caracteristicas mecanicas é pouco significativa.

Particulas de cimento nao hidratadas: Ja foi referido neste capitulo, a medidade que ocorrem
reagoes de hidratacao, as particulas menores tém tendéncia a hidratar-se primeiro. Devido ao reduzido
espaco entre graos, os produtos de hidratacdo tendem a cristalizar junto as particulas de cimento que
se encontram em hidratagcao, causando um revestimento que impede as maiores particulas de hidratar,

existindo assim fases que nunca chegam a hidratar.

2.8 Influéncia das altas temperaturas nos produtos de

hidratagcao do cimento.

Esta campanha experimental esta relacionada com a ativagao térmica de cimentos reciclados. Neste

subcapitulo aborda-se a influéncia que a alta temperatura tem nos produtos de hidratagdo do cimento.

A pasta de cimento é formada por silicatos de calcio hidratados, hidroxido de calcio e sulfoaluminatos
de célcio hidratado, que em contacto com altas temperaturas, ficam sujeitos a alteragdes fisicas e
quimicas. Foram realizados varios trabalhos experimentais com o objetivo de identificar as alteragdes

quimicas dos produtos de hidratagcao existentes.

Canovas (1988) refere que os silicatos de calcio hidratados (C-S-H) séo produtos que sofrem um
processo de desidratacdo a medida que se aumenta a temperatura. Esta desidratacdo inicia-se aos
100°C, atinge a sua maior intensidade aos 300°C e termina com cerca de 500°C. Este autor reporta a
hipétese da reducéo da agua existente nos C-S-H, transformar-se em silicatos de anidro e em CaO. A
750°C, a transformacgdo de C-S-H esta completa na forma de nesossilicato com uma estequiometria

C-2S proxima da larnite, mas menos cristalina.

Também os dois autores Alonso & Fernandez (2004) analisaram quais as alteragdes quimicas a que
os produtos de hidratagédo da pasta de CPN endurecida estéo sujeitos. Em primeiro lugar produziram-

se provetes de pasta de cimento com a/l de 0,4 e armazenaram-se em condigbes controladas, com
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aproximadamente 20 + 2°C durante 70 dias. Para o tratamento experimental, estes foram aquecidos a
uma taxa de 1°C/min até as temperaturas objetivo (100°C, 200°C, 450°C e 750°C) e foram mantidos
durante duas horas nestes patamares. Depois, foram arrefecidos até a temperatura ambiente sem

interferéncia, de modo a que se representasse um arrefecimento natural.

Ap6s a analise por difragao de raio (DRX) foi possivel perceber a influéncia de altas temperaturas no
comportamento desta pasta. De entre varios fendmenos detetados destaca-se o aumento da presencga
de calcite até aos 450°C e uma reducgao progressiva da intensidade do pico relacionado a portlandite
dos 450°C para os 750°C. Por outro lado, aos 750°C ocorre o desaparecimento dos picos de calcite
assim como aparecimento de CaO que pode estar associada a transformacdo da Portlandite. Os
autores referem que para temperaturas maiores os C-S-H desidratados sao identificados como novos
neossilicatos. De seguida apresenta-se no anexo A.2 o grafico que ilustra os picos dos varios produtos

de hidratagdo, conforme a temperatura a que estéo sujeitos.

Em trabalhos recentemente realizados, que abordam muitas das matérias em questdo, os autores
produziram provetes de pasta de cimento com relagcdo a/lI=0,50 e armazenaram-se numa camara
himida com condi¢des de temperatura de 20°C e uma humidade relativa de 97%, durante 28 dias.
Ap0s este periodo, foram retirados e colocaram-se em condi¢des de temperatura entre os 18 e os 22°C
e 0s 45% e 65% de humidade relativa durante 2 anos. No final deste periodo de tempo realizou-se a
analise termogravimétrica do material e fixaram-se quatro temperaturas para analise do que ocorrre em

termos de perda de massa (Figura 2.1).
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Figura 2.1: Andlise TG/DTG para a pasta de cimento NT com a/I=0,50. Adaptado de Wang et al (2018). #1:
120°C, #2:450°C, #3:750°C e #4:1150°C

Os resultados conduzem a uma perda de massa total de aproximadamente 20%, o que indica uma
hidratagdo praticamente total. Para a temperatura de 120°C ja ocorreu a perda da agua de livre dos C-
S-H e a decomposigéo de etringite, por outro lado aos 450°C ja se verifica a perda da agua quimica,
ou de constituigdo, dos C-S-H. Aos 750°C continua a verificar-se uma redugao da agua de constituigéo,

como ja se tinha visto anteriormente, assim como a decomposigao de CaCOs.
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2.9 Reidratacao dos produtos hidratados do cimento

A potencialidade da reidratacao da pasta de cimento surge numa o6tica de sustentabilidade, reduzindo
os gastos e reaproveitando material que teria sido dado como inutilizavel. E com este objetivo que
varios autores promovem a reidratacdo do material nos seus trabalhos experimentais, de onde se
destacam: Shui et al (2009), Angulo et al (2013), Souza & Moreno Jr (2010), Chroma et al (2011) e
ainda Wang et al (2018). O objetivo da reidratagéo esta relacionado com a possibilidade do material
desidratado formar novos compostos de hidratagcdo e recristalizar as fases inicialmente formadas,

quando submetido ao contacto com a agua (Nobre, 2016).

Angulo et al (2013) realizaram um trabalho experimental com objetivo de analisar o que acontece a
reatividade e resisténcia mecanica de pastas de cimento reidratadas, para diferentes temperaturas de
ativacao térmica de 300, 500 e 6502C. Para o efeito produziram-se provetes com a/l=0,48 somente com
CPN. Apés a sua produgdo foram armazenados durante 28 dias em condigbes controladas, com
temperatura de 20°C e humidade relativa de 100% durante 28 dias. Posto isto, foram colocados a 40°C
durante 24 horas, britados e posteriormente moidos até atingirem dimensdes menores que 150 um, e
seguidamente sujeitos a desidratagdo, a uma taxa de aquecimento 10°C/min até que se chegue a
temperatura objetivo. Os espécimes foram aquecidos durante 2 horas a esta temperatura e
posteriormente foram arrefecidos controladamente, a uma taxa menor que a de aquecimento. Os

resultados apresentam-se na Figura 2.2.

DTG [%/min]

Temperatura [°C]

Figura 2.2: Ensaio DTG para os diferentes materiais obtidos. Adaptado de Angulo et al (2013).

As curvas indicam: RC) todo o material reciclado néo sujeite a desidratagao; RC300/500/650) material
reidratado apds tratamento térmico a 300/500/650, respetivamente; HC) curva de DTG respetiva ao

material cimenticio inicial.

Identificam-se quatro picos principais, onde se analisam, para as diferentes pastas, diferentes

resultados:
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e 1°evento (0 a 330°C): Para o material HC ocorre um pico entringite proximo dos 95°C, um de
C-S-H préximo dos 120°C e aos 180°C um pico discreto de monosulfoaluminato de calcio. Para
os restantes materiais desidratados a varias temperaturas, apenas se identifica uma reducao
da agua de ligacdo dos C-S-H;

e 2°evento (330 a 430°C): Apenas se regista a presenga de Mg(OH), para HC e para RC300;

e 3°evento (430 a 550°C): Ocorre a desidratagéo total da portlandite em HC e em RC300 e
parcial em RC500 e RC650;

e 4° evento (Temperaturas superiores a 550°C): Esta presente calcite para todos os cimentos
reidratados, apesar de no patamar de 650°C ser menos relevante.

Estes autores referem que a reidratacdo se presencia nas primeiras 30 horas, sendo mais rapida que
a hidratagcédo. Ensaiaram-se também estas amostras a compresséo aos 28 dias, de acordo com a norma
NBR 7215: 1997, do ensaio brasileiro, obtendo-se as seguintes resisténcias a compressao médias:
RC=1,5 MPa, RC300=4,4 MPa, RC500=7,6 MPa e RC650=4,2 MPa.

No caso de estudo, a temperatura mais adequada para a desidratacao de finos de cimento em termos
de reatividade e resisténcia foi de 500°C, no entanto o mesmo nao acontece para outros autores como
Shui et al (2009) que referem os 800°C como a temperatura que conduz a melhores resisténcias
mecanicas. Wang et al (2018) reportam a temperatura de 450°C como a temperatura de desidratagéo
que melhor resultado apresenta. Shui et al (2009) realizaram um trabalho experimental que muito se
assemelha ao trabalho anterior, com a particularidade de se ter avaliado para um maior lote de
temperaturas. Estes autores produziram provetes de cimento Portland ordinario com uma relagéao
agual/ligante de 0,5, apods a sua cura de 30 dias a 20°C, as amostras foram aquecidas até 80°C durante
2 dias para que se pudesse comecar a produzir o material a varias temperaturas. Posto isto, moeu-se
o material até um grau de finura menor que 75 ym e submeteu-se a varias temperaturas (300, 400,
500, 600, 700, 800 e 900), este processo de aquecimento ocorre a uma taxa de 10°C/min até a
temperatura objetivo, mantendo-se pelo periodo de 2 horas e 30 minutos, e posteriormente um
arrefecimento natural até a temperatura ambiente. Na Figura 2.3 apresentam-se os resultados relativos
a reidratagao:
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Figura 2.3: Resisténcia a compresséo e relagéo a/l necessarias em fungéo da temperatura. Adaptado de Shui et
al (2009)
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Confirmando assim que para uma maior temperatura de desidratagao, estao associados maiores teores
de agua, necessarios para que se consiga atingir consisténcias normalizadas. Pode verificar-se
também a existéncia de reidratagcdo do material devido a necessidade de ter uma elevada relagéo all
para qualquer das temperaturas, quando em comparagao com o que acontece com RT (material sujeito
a moagem, mas nao tratado). No entanto, quando se comparam as resisténcias a compressao de todas
as temperaturas com o HCP (pasta de cimento Portland normal) verificam-se valores semelhantes até
aos 7 dias para temperaturas dos 700 aos 900, no entanto aos 28 dias o material reciclado é facilmente
ultrapassado, este fendmeno pode estar associado a microestrutura apds a formacao dos produtos de

reidratagéo ser mais fraca (Shui et al, 2008).

Shui et al (2009) verificaram que para a temperatura de desidratagdo de 800°C obtiveram-se os
melhores valores em termos de resisténcias, e caracterizaram estes resultados com base no C,S que
se encontra presente nas amostras, pois este constituinte apresenta uma velocidade de hidratagao

mais lenta, associada a um desenvolvimento da resisténcia a compresséao e a flexao lento e prolongado.

A maneira como o material se reidrata, representa um ponto fundamental neste trabalho experimental,
para isso € necessario alterar as condi¢gdes a que o material esta sujeito durante a sua cura. Os autores
Chroma et al (2011), consideram que para o mesmo tipo de material produzido, e para diferentes
condi¢cdes de armazenamento, onde se varia essencialmente a humidade relativa e a submersdo do
material, as resisténcias mecanicas crescem no mesmo sentido que a humidade relativa. As condi¢des
de armazenamento foram as seguintes: 1) Temperatura de 22 + 2°C e humidade 55 + 5%; 2) Imerso
na sua totalidade em agua com temperatura de 22 + 2°C; 3) Temperatura de 22 + 2°C e humidade

relativa de 55 + 5% e imersao total trés vezes por semana durante cerca de 3 minutos.

Os melhores resultados de resisténcias foram para as condigbes 2 e 3, quando submetidos a 600°C,
800°C e 1000°C. A generalidade das dimensdes dos poros na pasta hidratada ndo excede 1 um,
quando se sujeita o material reciclado a elevadas temperaturas, estes poros causam um aumento de
da pressao de vapor causado pela desidratagdo dos C-S-H, provocando assim a fendilhagao existente
em provetes de cimento ou betdo (Chroma, et al., 2011). Estes autores referem ainda, que até aos
400°C estas variacoes de volume ndo sdo importantes, porém para temperaturas maiores que 600°C
€ necessario ter em atengao este fendmeno, pois pode originar poros na ordem de 10 ym ou 15 ym.
Um aumento da porosidade, tal como acontece em varios materiais, provoca uma reducido da

resisténcia do betao.

Foi também estudado por Chroma et al (2011) o aquecimento de provetes de betdo a temperaturas
maiores que 800°C e seguidamente colocados em agua durante 2 meses, Observando-se apos a o
retirar do material da agua a existéncia de portlandite, carbonato de calcio e etringite. Quando se volta

a hidratar, é notério que o 6xido de calcio se transformou em portlandite.
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2.10 Producgao de cimento termicamente ativado

Dentro da perspetiva adotada ao longo dos capitulos anteriores onde esta presente a reducdo das
emissodes de didxido de carbono e da poluicdo associada a construgao, mais precisamente na industria
do cimento, apresentamos alguns estudos focados na reutilizagdo da pasta cimenticia. Apesar dos
escassos ftrabalhos nesta area, verifica-se a existéncia de algumas metodologias que visam a
reciclagem do cimento, tendo como objetivo claro a redu¢do do consumo do material proveniente da

natureza, e a consequente redugao das emissdes de gases prejudiciais a atmosfera.

Xinwei et al (2010) abordaram este tema através de uma campanha experimental onde utilizaram
residuos de betdo para a posterior produgéo de novas argamassas e avaliagdo das suas caracteristicas

mecanicas.

Dentro deste ambito relacionam-se propriedades como: massa volumica, finura e necessidade de agua.
Resumidamente, os desperdicios de betdo foram britados para que se atingisse uma dimensdo maxima
de 60 mm, apés isto, utilizou-se um equipamento que permite vibrar e reduzir o tamanho do material

por moagem.

Baseados na técnica da anadlise termogravimétrica, de seguida foram aquecidos até 750°C com dois
objetivos: ocorrer a separagao entre o agregado/pasta e a desidratagdo dos produtos de hidratagéo.
Dentro das duas curvas realizadas na analise anteriormente enunciada, a curva DTG (curva

termogravimétrica diferencial) demonstrou alguns resultados interessantes (Tabela 2.1).

Relativamente as caracteristicas mecanicas, para a pasta de cimento desidratada, sem qualquer tipo
de incorporagao de cimento Portland normal, chegaram-se a valores de: Resisténcia a flexdo de 3,5
[MPa] e Resisténcia a compressao de 12,3 [MPa] aos 28 dias de idade. Note-se também que existem
redugdes ao nivel do tempo de presa quando comparado com o tempo de presa do cimento corrente,
como ja foi abordado no capitulo anterior, a reidratagéo ocorre com maior velocidade que a hidratagao
inicial.

Tabela 2.1: Picos perdedores de massa da analise termogravimétrica. Adaptado de Xinwei et al (2010).

Picos (Maximos da curva DTG) Reagodes
Abaixo de 114°C Saida da agua livre e adsorvida
472°C a 500°C Hidréxido de calcio desidratado
682°C a 775°C Decomposicdo do C-S-H

A produgéo de cimento termicamente ativado foi um assunto abordado pelos autores Wang et al (2018).
Estes utilizaram um procedimento semelhante a Shui et al (2009), como ja foi abordado em 2.8.2. O
material foi sujeito a uma taxa gradual de aquecimento de 7°C/min até as temperaturas objetivo: #1-
120°C, #2-450°C, #3-750°C e #4-1150°C. O material foi mantido neste ambiente durante 8 horas,
procedendo-se posteriormente a um arrefecimento lento até a temperatura ambiente. Analisou-se entédo
o material proveniente do forno, com recurso a TG/DTG conduzindo aos resultados que se apresentam

na Figura 2.4.
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Figura 2.4: Andlise TG/DTG em funcgao da temperatura de desidratagéo. Adaptado de Wang et al (2018), #1-
120°C, #2-450°C, #3-750°C e #4-1150°C e OPC o cimento Portland ordinario.

O que se obtém varia consoante o nivel de desidratagao atingido. Para o material denominado #1
ocorre uma perda significativa de agua quimicamente ligada, apresentando perdas de peso dos 350°C
aos 450°C causada pela decomposicdo do CaOH2 e posteriormente dos 600°C aos 720°C pela
decomposi¢cdo de CaC0O,;. O material que foi sujeito a uma temperatura de desidratagao de 450°C
apresenta-se estavel até aos 400°C, com uma ligeira perda de massa entre os 350°C e os 400°C, a
sua maior perda é visivel dos 600°C aos 700°C onde se liberta o CO, proveniente da decomposi¢do do
CaCo0;. Para as temperaturas mais elevadas apenas se nota perda de peso evidente no material
ativado termicamente a 750°C (#3) relacionada com a decomposi¢cdo do CaOHz, mas menos do que

em #2, tal como a perda de massa proveniente da decomposi¢cdo de CaCO3z mas menos evidente.

Os resultados provenientes da analise por difragéo de raio X (DRX) corroboram o que foi identificado
anteriormente acerca dos produtos maioritarios de cada tipo de material. O material denominado OPC
contém maioritariamente C;S e C,S, os materiais #1 e #2 contém uma percentagem elevada de CaCO,
e finalmente os materiais que foram sujeitos a temperaturas de 750°C e 1150°C apresentam uma
quantidade elevada de CaO.

Este tipo de trabalho conduz a conclusdes que servem de base a campanha experimental, na
determinacdo das temperaturas a escolher: A temperaturas entre 100°C e 200°C o C-S-H da antiga
pasta nao se torna reativo; A temperaturas superiores a 1100°C o C-S-H torna-se inerte e ndo apresenta
qualquer reagao com agua; O material desidratado a 1150°C apresenta uma taxa de calor muito maior
nas primeiras duas horas, quando em comparagédo com o material desidratado a 120°C porque contém
CaO; O #3 apresentou uma maior taxa de calor inicial que #2 provocado pela presenca de CaO; #2 é

0 que apresenta maior taxa de calor de hidratag&o global.

Por outro lado, Serpell & Lopez (2013) numa perspectiva sustentavel procuram avaliar um processo de
reativacdo térmica, reaproveitando os residuos de pasta de cimento hidratada. Os dois autores
concluem que existe um conjunto de factores que contribuem para a optimizagao do material cimenticio
ativado, como por exemplo o uso de adi¢des, de onde se destaca a silica de fumo. Desidratou-se o

material com temperaturas na ordem dos 800°C e para atingir a consisténcia que se entende como
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normal a relagédo entre agua e ligante é de 0,7, sendo esta também a que melhores valores apresenta

a compressao, como se pode observar na Tabela 2.2.

Tabela 2.2: Valores da resisténcia a compressao para a relagéo a/l=0,7.

Dias 7 28 920
Resisténcia Compressao (MPa) 20 (+1,4) 32,8 (£ 2,0) 39,0 (+2,5)

Enumeram-se ent&o as principais conclusdes a que estes dois autores chegam:

¢ A incoporagéo de silica fumo em pastas a base de materiais cimenticios reativados aumenta
as suas caracteristicas de resisténcia, demonstrando assim que a pasta cimenticia reativada
tem uma capacidade de ativagao pozolanica substancial;

e A presenca do ativador alcalino NaOH aumenta a resisténcia inicial das pastas compostas por
materiais cimenticios reativados, no entanto, prejudica a longo prazo, sendo por isso uma
incoporagao ineficaz no objectivo final;

¢ Quanto mais hidratados se apresentarem os residuos da pasta de cimento, maior a resisténcia
das novas argamassas reativadas a produzir. A ocorréncia deste fenomeno deve-se ao facto
de uma maior hidratagdo promover uma maior concentragdo de C-S-H, que como ja foi
observado anteriormente, confere ganhos de resisténcia mecanica a pasta de cimento
hidratada.

e O aumento da temperatura de desidratacdo utilizada para reativar os residuos da pasta de
cimento hidratada, dimininui significativamente a resisténcia inicial das pastas constituidas por
materiais cimenticios reativados, no entanto aumenta a longo prazo, tornando-se assim uma

alternativa a considerar.

Genéricamente, para se obter um reaproveitamento do material proveniente de construgdes,
nomeadamente pastas de cimento, torna-se necessario promover a reidratacdo do material, com o
objetivo de se formarem compostos com capacidade para assegurar a trabalhabilidade e resisténcia

mecanica dos novos materiais.
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3 Campanha experimental

Este capitulo tem como objetivo descrever o trabalho experimental realizado. Inicialmente faz-se uma
breve descrigdo da campanha experimental, tendo em consideragdo os objetivos definidos para o
presente trabalho e indicados no capitulo 1. Depois descreve-se em detalhe as etapas de produgao da
pasta de origem e os procedimentos de moagem, tratamento térmico e crivagem inerentes a produgéo
do cimento reciclado, incluindo a sua caracterizagdo. Finalmente, sdo descritos os procedimentos
referentes aos ensaios de caracterizacdo das pastas no estado fresco e a produgéo e caracterizagéo
de provetes de argamassa no estado endurecido. A campanha experimental foi maioritariamente
desenvolvida no Laboratério de Construgdo e no Laboratério de Minas e Georrecursos do

Departamento de Engenharia Civil, Arquitetura e Georrecursos do IST.

3.1 Descricao geral da campanha experimental

A principal finalidade desta campanha experimental é a caracterizagdo de argamassas produzidas com
material termicamente ativado a diferentes temperaturas e a analise do seu comportamento relativo
face a argamassas de referéncia com cimento Portland normal (CPN). A partir de pastas de origem
(PO) significativamente hidratadas, de modo a serem representativas de cimentos suficientemente

maturados, foram produzidos cimentos reciclados.

Inicialmente as pastas com cerca de 4 meses de idade foram sujeitas a um processo sucessivo de
britagem e moagem de modo a obterem-se particulas de reduzida dimensdo, da ordem de grandeza
da granulometria dos ligantes comuns. Para esta etapa utilizaram-se as britadeiras de maxilas do
Laboratério de Construgdo e também os moinhos de rolos e de bolas existentes no Laboratério de

Minas e Georrecursos do Instituto Superior Técnico.

Numa fase seguinte, o material resultante foi crivado em duas fragdes granulométricas, nomeadamente
em particulas mais grossas (coarser powder, CP) com dimensao entre 45 e 125 ym e particulas de
maior finura (finer powder, FP) de diametro inferior a 45 pm. A consideragao de duas fragbes
granulométricas teve por objetivo analisar a influéncia da granulometria dos pds na reatividade dos
cimentos reciclados. Posteriormente, procedeu-se a termoativacdo do pd de pasta hidratado a
diferentes temperaturas, pré-definidas tendo em consideragao ensaios prévios de caracterizagao do

material por termogravimetria (TG) e difragao de raio-X (DRX).

Para a fracdo CP foram produzidos cimentos reciclados termoativados a 700 °C, ao passo que para a
fragdo FP, de granulometria semelhante a dos cimentos correntes, foram consideradas temperaturas
de termoativacdo de 400°C, 500°C, 600°C, 700°C, 800°C e 900°C. Apds a ativagdo, procedeu-se a
caracterizacdo fisica e quimica dos cimentos obtidos, incluindo a realizagdo dos ensaios de

consisténcia de pasta, expansibilidade, tempo de presa e massa volumica.
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Ap6s caracterizagdo dos materiais, foram produzidas argamassas com cimentos de diferente finura
(CP, FP) e termoativados a diferentes temperaturas (400-900°C), diferentes compacidades de pasta
(alc variavel) e diferentes percentagens de incorporagdo de cimento reciclado (20, 50 e 100%). As
argamassas foram caracterizadas no estado fresco (massa volumica, trabalhabilidade) e no estado
endurecido (massa volumica e resisténcia mecanica). O objetivo & perceber a potencialidade dos
cimentos termoativados quando incorporados em misturas cimenticias de diferente compacidade, quer
como unico material ligante quer como material de adigdo. Este trabalho teve apenas como
preocupacgao avaliar a capacidade de reidratacdo de cimentos de pastas reidratadas. Na Tabela 3.1

demonstram-se os ensaios realizados para cimentos reciclados (C.R) e argamassas (ARG).

Tabela 3.1: Ensaios realizados para cimentos reciclados e argamassas.

Ensaios Norma C.R ARG.
Baridade NP-955 (1973) X
Massa volumica LNEC E64 (1979) X
Consisténcia normal NP EN 196-3 (2006) X
Tempos de presa NP EN 196-3 (2006) X
Expansibilidade NP EN 196-3 (2006) X
Calor de hidratagéo EN 196-11 (2018) X
Espalhamento NP EN 1015-3:1998/A1:2006 X
Massa volumica aparente NP EN 1015-6:1998/A1:2006 X
Resisténcia a flexdo NP EN 1015-11:1998/A1:2006 X
Resisténcia a compresséao NP EN 1015-11:1998/A1:2006 X

Outros aspetos relevantes, como a separagao dos constituintes do betédo e a consideragéo de cimentos
produzidos de diferentes tipos de betdes reciclados sido alvo de estudo de outros trabalhos

desenvolvidos no @mbito do projeto de investigagcdo em que este trabalho se insere.

3.2 Pasta de origem

Neste subcapitulo descreve-se o procedimento adotado, assim como as caracteristicas fisicas e
quimicas do cimento utilizado para a produgéo da pasta de origem (PO) e indicam-se os resultados da

sua caracterizagao no estado fresco (abaixamento) e no estado endurecido (resisténcia a compressao).

3.2.1 Cimento

Na produgéo das pastas de origem foi utilizado cimento do tipo CEM | 42,5 R, gentilmente fornecido
pela empresa SECIL. Na Tabela 3.2 resumem-se as principais caracteristicas fisicas, quimicas e

mecanicas do cimento utilizado, tendo em conta analises sobre amostras recolhidas diretamente do
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cimento fornecido pela SECIL. Importa salientar que o cimento utilizado neste estudo e ao longo dos
trabalhos experimentais integrantes do projeto de investigacdo em que este se insere provem todo do

mesmo lote, de modo a ndo introduzir variabilidades adicionais.

Tabela 3.2: Caracteristicas fisicas e quimicas do CEM | 42,5 R.

Caracteristicas CEMI425R
Residuo no peneiro 45 um [%] 3,50
Superficie especifica [cm?/g] 4388
2 dias 28,70
Resisténcia a compresséo da argamassa de )
7 dias 40,80
referéncia [MPa] ]
28 dias 52,10
Expansao [mm] 0,75
indice de atividade [%)] -
Perda de ignigéo [%] 3,64
SiO2 + Al2 + Fe203[%] 18,49 + 4,95 + 3,61
CaO + MgO [%] 63,11 + 1,62
CaO + MgO livre [%] 0,60 + 0,80
Massa volimica [kg/m?] 3080
Inicial 152,50
Tempo de presa [min] )
Final 225,00

3.2.2 Producgao da pasta de origem

Para simular cimentos com suficiente maturidade foram produzidas pastas representativas de possiveis
betbes sujeitos a reciclagem. Optou-se por produzir pastas com a/c de 0,40, dado ser uma
compacidade que ainda permite 0 manuseamento e compactacdo das pastas no estado fresco sem
que ocorram fendmenos indesejaveis de exsudagao. No total foram produzidos 24 provetes cubicos de
15 cm de aresta, a partir de duas amassaduras, cada uma com 1340 [kg/m?] de cimento e 536 [kg/m?]
por m3. Cada uma das amassaduras contou ainda com 3 provetes adicionais que foram ensaiados a

compressao aos 28 dias para controlo das misturas.

A pasta foi produzida numa misturadora de eixo vertical com descarga de fundo e capacidade de 80
litros. O procedimento de mistura envolveu um primeiro barramento da betoneira com pasta de modo

a evitar perdas durante a mistura.

Em seguida foram adicionados o cimento e a agua necessaria e misturou-se por cerca de 2 minutos.
Depois parou-se a misturadora durante cerca de 30 segundos, aproveitando-se para remover o material

retido nas pas e paredes da misturadora. Finalmente, a pasta foi remexida mais cerca de 3 minutos.

A pasta foi produzida com consisténcia fluida (superior a S4), tendo-se procedido ao enchimento dos
moldes por vazamento e sem recurso a meios mecanicos de vibragdo. Os provetes foram curados

dentro dos moldes em ambiente de laboratério durante 24 horas, tendo sido protegidas por pelicula
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plastica aplicada na superficie. Apos desmoldagem, as 24 horas, os provetes foram conduzidos para

camara humida, de HR superior a 95%, onde permaneceram até aos 28 dias de idade.

3.2.3 Caracterizagcao da pasta de origem

Aos 28 dias, 3 provetes de cada amassadura de pasta foram ensaiados a compresséao, tendo-se obtido
os resultados médios indicados na Tabela 3.3. Salienta-se o facto de se ter obtido uma variabilidade
nos resultados superior ao que € comum em betdes correntes, o que se pode justificar pela dificuldade
inerente a produgéo de pastas fluidas com recurso a misturadoras de betdo. No entanto, as diferengas
obtidas entre misturas diluem-se no produto final apds reciclagem, dado que passam por varias etapas

de moagem e crivagem conjunta que contribuem para a sua homogeneizagéo.

Tabela 3.3: Resisténcia média a compressao, fcm, aos 28 dias da pasta de origem.

Amassadura Relagéo all fem [MPa] C.V [%]
1 51,0 24,3
0,4
2 44,5 13,5

Ao contrario do objetivo inicial, neste trabalho nao foi possivel produzir cimentos reidratados a partir de
detritos de betdo. Ainda assim, foram produzidos os betdes que serdo futuramente sujeitos a esta
analise e que apresentam compacidade semelhante a das pastas utilizadas neste trabalho (a/c=0,40).
Para esses betdes foram obtidas resisténcias médias a compressao aos 28 dias de 71 MPa, sendo
representativos de betdes da classe de resisténcia C60/75. Os restantes provetes foram armazenados

na camara humida até aos 120 dias de idade, apds o qual se procedeu a sua britagem.

3.3 Producao de cimento reciclado

Neste subcapitulo descreve-se de forma detalhada as diversas fases consideradas na producédo do
cimento reciclado, nomeadamente no que se refere as etapas de britagem, moagem, desidratagao,

peneiracao e caracterizacdo da pasta moida e do subsequente cimento reciclado.

3.3.1 Britagem e moagem da pasta de origem

O processo de britagem da pasta foi iniciado apds os provetes de pasta perfazerem 120 dias de idade,
conforme referido em 3.1. A britagem foi efetuada na britadeira de maxilas existente no laboratério de
construgéo do IST (Figura 3.1), tendo em consideragdo a minima abertura possivel entre maxilas (cerca

de 3 cm de afastamento entre mandibulas na abertura da base).
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Figura 3.1: a) Britadeira de maxilas utilizada; b) Entrada dos provetes na britadeira.

O produto resultante desta britagem foram particulas de cimento com diametro maximo de 7 cm. Na
Figura 3.2 apresenta-se o aspeto geral das particulas de pasta obtidas apds britagem, sendo

caracterizadas por possuir forma laminar e alongada.

Figura 3.2: Particulas de PO ap6s britagem

Apos a britagem, as particulas de pasta foram sujeitas a moagem, tendo-se utilizado o moinho de rolos
existente no laboratério de minas e georrecursos do IST (Figura 3.3.A). Esta etapa de moagem, que
envolveu duas passagens no moinho de rolos, permitiu reduzir a dimensdo maxima das particulas para

cerca de 2 mm.

Finalmente, os detritos de pasta foram sujeitos a moagem em moinho de bolas horizontal (Figura 3.3.B),
de modo a reduzir a dimensé&o das particulas para niveis compativeis com os utilizados em ligantes
comuns. Caso contrario, ndo se garantem niveis de reatividade razoaveis no cimento reativado. Para
que se conseguisse uma moagem eficiente foi utilizada uma carga de bolas de ago de diferente
dimensdo de modo a preencher um pouco menos de 1/3 do volume do cilindro. Por sua vez, a
quantidade de material a colocar no moinho foi de tal modo que este ocupasse aproximadamente o

espagco livre entre bolas e ndo excedesse 1/3 do volume do moinho.
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Figura 3.3: A) Moinho de rolos; B) Moinho de bolas

No total foram utilizadas cerca de 300 esferas de ago com dimensdes entre 2 e 20 mm, permitindo
aumentar os pontos de contacto com o material e efetivar a sua moagem. O material foi moido durante
duas horas, com uma velocidade de rotagédo de cerca de 40 rpm. Um problema que surge na utilizagao
deste equipamento € o material que fica agarrado as paredes e que nao é atingido pelas bolas com a

mesma frequéncia, o que o torna mais grosseiro, obtendo-se cerca de 16,5 kg por moagem.

3.3.2 Peneiragao do material moido

Apo6s a moagem em moinho de bolas, todo o material foi peneirado em 3 classes granulométricas: d >
125um; 45 ym <d < 125 um; d < 45um. As particulas de dimensao superior a 125 pm foram novamente
moidas de modo a aumentar a quantidade de material inferior a 125 pm. A peneiragao foi efetuada com
recurso ao agitador eletromagnético Matest modelo A059-12 e os peneiros da marca Setaccio di Prova
— Controls (Figura 3.4).

Figura 3.4: Agitador eletromagnético Matest e respectivos peneiros utilizados na peneiragao.

Esta etapa foi bastante morosa, visto que a peneiragéo a seco disponivel conduz a rendimentos muito
baixos para particulas de dimensao inferior a 250 um. Este € um problema sério na produgéo
laboratorial de cimentos reciclados em grande quantidade e que ainda nao foi contornado. Apds a
peneiracao, foi possivel reduzir a maxima dimensao das particulas para valores inferiores a 1250 um.
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Na Figura 3.5 apresenta-se a analise granulométrica média do material NT, obtido no intervalo de
peneiros entre 45 ym e 125 ym.
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Figura 3.5: Andlise granulométrica do material apds peneiragdo (NT).

3.3.3 Analise termogravimétrica

A andlise termogravimétrica € uma técnica que permite estimar a variagdo de massa de um
determinado material, em fungdo da temperatura, para condi¢cdes pré-determinadas de taxa de
incremento de temperatura e de atmosfera circundante. A variagdo de massa ocorre devido a varias
causas: evaporacao, decomposi¢cao e reagcdes quimicas ocorridas ao nivel dos constituintes do
material. Em paralelo pode também ser monitorizada a variagdo calorimétrica do material em fungéo

da temperatura, dando uma ideia do tipo de reagdes ocorridas.

Como ferramenta auxiliar destes ensaios, podem ser realizadas analises complementares de
termografia diferencial (DTG) e de calorimetria diferencial (DTS). A DTG permite identificar as
temperaturas em que ocorreu as transformacgdes relevantes por perda de massa, ao passo que a DTS
tem a vantagem de identificar outras reagdes que podem ocorrer, ndo envolvendo necessariamente

perdas de massa.

A analise termogravimétrica (TG) foi efetuada com auxilio do equipamento SETARAM, modelo TGA92.
Basicamente, este equipamento permite monitorizar a variagdo de massa de um dado material em
funcdo da temperatura, causada pela decomposicdo, evaporagcdo ou reagdo quimica dos seus
constituintes. A taxa de aquecimento foi de 10°C/minuto, tendo-se efetuado medigbes até 1000°C em

atmosfera de azoto.

Este ensaio permitiu, entre outras analises, ajudar a definir a temperatura de termo-ativagdo dos
cimentos reciclados a estudar no presente trabalho.

O equipamento permite ainda monitorizar a variagdo do fluxo de calor com o incremento da
temperatura. Deste modo, € possivel identificar as varias reagdes exotérmicas e endotérmicas
decorridas ao longo do processo térmico, sem que estas sejam necessariamente associadas a

variagdes de massa.

24



3.3.4 Anadlise de difragao de raio-x

A difragdo de raio-X (DRX) permite identificar as fases cristalinas numa amostra de material, sendo
bastante util para a definigdo da sua composigao mineraldgica. A realizagao desta analise para produtos
tratados a diferentes temperaturas ou sujeitos a diferentes niveis de hidratagdo permite dar uma ideia
da evolugédo das fases formadas e da potencialidade de reativagdo dos cimentos produzidos. O
equipamento utilizado foi o PANalytical X’Pert Pro (Figura 3.6) existente no laboratério de minas e
georrecursos do Instituto Superior Técnico. Apds a pulverizagao prévia das amostras, estas foram

sujeitas a um varrimento de 5 a 60° de 26 em condig¢des de 40 kV e 35 mA e ampola de Cu.

Figura 3.6: Equipamento utilizado para a realizagédo do ensaio de DRX.

3.3.5 Ativagao térmica do cimento moido

Como referido um dos grandes objetivos desta dissertagéo é a reidratagdo do material cimenticio
resultante da moagem dos residuos da PO. De modo a cumprir este objetivo o cimento moido foi
previamente desidratado a diferentes temperaturas. Para o tratamento térmico do cimento moido
utilizou-se o forno elétrico TERMOCONTROL 3PR indicado na Figura 3.7.

Figura 3.7: Forno horizontal Termocontrol 3PR utilizado para a desidratacao do cimento hidratado.

O material proveniente da moagem foi espalhado num tabuleiro metalico préprio para o forno em
questédo, com o objetivo de se evitarem espessuras maiores que o dobro da dimensao das particulas

do material e assim promover uma desidratagdo homogénea e néo localizada.
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De modo a definir o tempo de residéncia do material no forno, foi realizado um estudo prévio sobre
diferentes amostras de cimento moido, que foram sujeitas a diferentes tempos de processamento
térmico para distintos patamares de temperatura. Este estudo foi realizado com a auxilio de uma mufla
NETZSCHA STA 409 PC/PG, tendo-se monitorizado a perda de massa em intervalos de 30 minutos.
Na Figura 3.8 resumem-se as variagdes de massa ocorridas em amostras tratadas entre 600°C e
800°C. Como se pode observar na Figura 3.8, para tempos de residéncia superiores a 2 horas, as
perdas de massa adicionais foram pouco significativas. Assim, tendo em conta este estudo preliminar
e o facto de o forno trabalhar com maior volume de material, optou-se por definir um tempo de
residéncia no patamar final de temperatura de 5 horas.
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Figura 3.8: Perda de massa de diferentes amostras de cimento termoativado a diferentes temperaturas quando
sujeito a distintos tempos de residéncia em mufla.

Com base no referido na literatura (Shui et al 2009, Serpel et al 2013, Zhang et al 2018, Bogas et al
2019) e tendo em conta a analise de TG apresentada em 4.1, foram definidas temperaturas de
termoativagao entre 400°C e 900°C. A gama de temperaturas definida permite cobrir regides em que a
desidratagdo do CSH comecga a ser significativa até temperaturas a partir do qual a descarbonatagao
torna o produto desinteressante do ponto de vista ambiental e, por outro lado, as alteragdes ocorridas
ao nivel dos produtos formados a alta temperatura tornam-nos possivelmente menos reativos segundo
a literatura (Serpel et al 2013; Wang et al 2018). Como temperatura de referéncia optou-se por escolher
o tratamento a 700°C. Este valor foi definido com base na analise TG, que sugere a desidratagao efetiva
do cimento moido sem que ocorra descarbonatagao significativa. A pré-definicao deste valor teve ainda
em conta valores sugeridos e adotados por outros autores (Peres 2016; Wang et al 2018; Xinwei et al
2010). No entanto, como se vera ao longo do trabalho, a temperatura escolhida n&o foi a que conduziu

as argamassas de maior reatividade.

A curva de aquecimento do forno foi definida tendo em conta dois patamares de aquecimento. No caso
do cimento moido com granulometria entre 45 e 125 um, o primeiro patamar foi de 100°C durante 1
hora, o segundo de 350°C durante 2 horas e terceiro patamar foi de 700°C durante 5 horas. Para este
esquema de aquecimento obteve-se uma perda de massa na ordem dos 20%. Entre patamares a taxa
de aquecimento foi de cerca de 20°C/minuto. Esta taxa foi igualmente adotada por Peres (2016), que

utilizou o mesmo forno para produzir cimento reciclado.
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O material com granulometria inferior a 45 pym foi sujeito aos mesmos tempos de residéncia em cada
patamar de temperatura. No entanto, o patamar final de temperatura variou entre 400°C e 900°C,
consoante o produto pretendido. Neste caso, optou-se por produzir cimento termoativado a 400, 500,
600, 700, 800 e 900°C de modo a analisar a influéncia deste parametro na reatividade do cimento
reciclado. Apdés o aquecimento peneirou-se de novo o material, com o objetivo de verificar se o
tratamento térmico promoveu a pulverizacdo ou desaglomeragcdo do material. Neste caso, a
aglomeragao pode resultar da humidade existente no material ndo tratado (NT). Na Tabela 3.4 resume-
se a quantidade de material superior a 3, 32 e 45 uym, antes (NT) e apds o tratamento térmico a 700 °C
(T700CP e T700FP). Em geral é possivel constatar que o processamento térmico promove a redugéo

média da granulometria final do cimento reciclado.

Tabela 3.4: Fragbes granulométricas dos materiais produzidos, apos a introdugao no forno.

Fracao granulométrica

Designacgéo
> 45um [%] 32 a 45um [%] 3 a 32um [%]
NT 25,89 9,33 49,95
T700CP 32,70 10,86 41,70
T700FP 12,75 8,99 63,13
CEM 6,69 7,92 66,16

A diferenga de granulometria entre os diferentes materiais pode ser melhor observada nas curvas
granulométricas apresentadas na Figura 3.9, que foram obtidas por granulometria laser.
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Figura 3.9: Andlise granulométrica a laser do material FP e CP.
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3.3.6 Analise de cimentos reciclados e argamassas com recurso a MEV

Para uma melhor compreensao da estrutura dos varios cimentos e argamassas produzidos, utilizou-se
0 microscopio eletronico de varrimento. Este tipo de analise serve para comprovar as fases que foram
identificadas através do DRX. Inicialmente, abordaram-se quatro diferentes tipos de cimento: CPN,
cimento néo tratado (NT), cimento reciclado tratado a 700°C de gréo fino (FP) e de grdo mais grosseiro

(CP), como é possivel observar nas Figuras 3.10 € 3.11.

Figura 3.10: Analise em microscopio eletronico de cimento Portland normal (a esquerda) e cimento reciclado ndo
tratado, NT (a direita). Imagens a 5000x, 20000x e 50000x

Existe uma clara distingao entre as particulas de CPN e as dos cimentos reciclados, com as de CPN a

apresentarem estrutura compacta e de aspeto cristalino. Por outro lado, as particulas de NT e de
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cimento termo-ativado apresentam estrutura porosa e superficie rugosa. O desenvolvimento de
produtos de hidratagdo com estrutura nano cristalina faz aumentar significativamente a area superficial
destas particulas, o que devera ter consequéncias ao nivel da sua exigéncia de agua, conforme se
demonstra em 3.12. Em termos morfolégicos, as particulas de CP apresentam estruturas idénticas as

de FP, variando essencialmente apenas na sua dimens&o média.

Figura 3.11: Analise em microscépio eletrénico de cimento reciclado tratado a 700°C com granulometria grossa,
CP (a esquerda) e granulometria fina, FP (a direita). Imagens a 5000x, 20000x e 50000x.

Adicionalmente, como sera visto em 4.6, quando se associa o MEV a um espectrometro de raio X de
energia dispersiva (EDS) é possivel realizar de forma rapida e eficaz a caracterizagdo quimica das

regides observadas com grande precisdo geométrica.
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Desta maneira, apds a produgédo e desmoldagem de argamassas estas foram colocadas na camara
hamida até perfazerem 3 dias de idade. Apés isto, retirou-se um provete de cada molde a ensaiar e
retirou-se uma secao de 40 x 40 x 10 mm que se colocou em acetona para posterior analise. Cerca de
6 horas antes da analise em MEV com EDS retira-se a amostra de acetona e colocou-se numa estufa
a 60°C até a hora de anadlise pois € necessario que esteja bem seca para que se possa analisar em

condicgoes.

Assim sendo analisaram-se argamassas com granulometria mais fina FP termo-ativadas a 600°C e
700°C e a/c=0,67, com recurso ao MEV e posteriormente ao EDS. Para efeitos comparativos foi ainda

realizada uma pasta com FP tratado a 700°C e a/c=0,67 € uma somente com CPN e a/c=0,67.

3.4 Producao de pasta e argamassas

Por motivos diferentes foram produzidas pastas e argamassas no presente trabalho. As pastas foram
produzidas com o objetivo de determinar a consisténcia de pasta normal (exigéncia de agua dos

ligantes), bem como o tempo de presa e expansibilidade associado a cada tipo de ligante.

3.4.1 Materiais

Na produgdo das argamassas, para além do cimento reciclado, foi utilizado o cimento tipo | 42,5 R
descrito em 3.1.2, bem como agregado fino de natureza siliciosa. O agregado fino foi fornecido pela
empresa Soarvamil, tratando-se de uma areia de pinhal proveniente de Pinhal do Conde, em Sesimbra.
Foram consideradas duas fragbes de agregado, uma de areia fina (AF) e uma de areia grossa (AG),
cujas principais caracteristicas fisicas sdo apresentadas na Tabela 3.5 e Tabela 3.6. Em relagdo a
fragdo de areia grossa, esta foi previamente peneirada de modo a néo conter particulas demasiado
grosseiras, superiores a 4 mm. A caracterizagao dos agregados foi realizada de acordo com as normas

europeias ou nacionais indicadas na segunda coluna da Tabela 3.5.

Tabela 3.5: Caracteristicas dos agregados a utilizar

Caracteristicas Normas A.G A.F

Absorcao de agua as 24h [%)] NP EN 1097-6 (2016) 0,26 0,19
Massa voltmica [kg/m?] NP EN 1097-6 (2016) 2610 2620
Percentagem de vazios [%] NP EN 1097-3 (2002) 34,74 39,76
Baridade nao compactada [kg/m?] NP EN 1097-3 (2002) 1598,6 1571,4

Na Figura disponivel no Anexo A.3 apresentam-se as curvas granulométricas das areias utilizadas e a
percentagem de material retido nos peneiros. Os peneiros utilizados para a analise granulométrica

foram escolhidos respeitando as séries padréo indicadas na NP EN 933 -1 (1997).

Na Tabela 3.7 resumem-se as principais propriedades fisicas e quimicas dos cimentos reciclados nédo

tratados (NT) e termoativados a 700°C, para a fragéo fina (FP) e para a fragéo grossa (CP).
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Estas analises foram realizadas no laboratério de materiais da SECIL. Para os cimentos reciclados foi
ainda determinada a baridade e a massa volumica. Estes ensaios foram realizados no laboratério de

construgéo do IST e os procedimentos adotados resumem-se em seguida.

Tabela 3.6: Principais propriedades fisicas e quimicas dos cimentos reciclados

Caracteristicas NT FP CP
Residuo no peneiro 45 um [%] 25,89 12,75 32,70
Superficie especifica [cm?/g] 5050 4950 4390
Residuo insoluvel [%] 0,63 0,54 0,50
Perda de ignigéo [%] 28,47 8,32 7,68
SiOz + Alz + Fe203[%] 14,01+3,87+2,44 | 17,59+4,94+3,11 18,23 + 4,88 + 2,99
CaO + MgO [%)] 46,90+1,26 59,47+1,62 59,58 + 1,57
Massa voltmica [kg/m?] 2020 2690 2650
C3S+ C2S+ CsA+ CsAF 4,5+9,7+2,0+0,5 | 9,8+20,8+17,6+14,0 | 13,2+20,8+16,7+11
Calcite + Portlandite 18,7+58,2 14,7+14,2 15,9+14,1

A massa volumica foi determinada de acordo com o ensaio previsto na norma LNEC E64 (1974), tendo

em conta as seguintes etapas:

1. Selecionar uma amostra, que apds secagem em estufa a 100°C perfaz cerca de 65 g;

2. Inserir um liquido nao reativo em relagdo ao material a ensaiar no picnémetro de Le Chatelier,
por auxilio de um funil de tubo longo, tentando que ndo se molhem as paredes internas;

3. Tapar o picnémetro e mergulhar em agua para que ocorra uma estabilizagdo da temperatura
do liquido, e em seguida registar o valor da escala com aproximacéo + 0,5.

4. Com um funil de tubo curto colocar o ligante, com extremo cuidado para que este ndo adira as
paredes internas do picnémetro acima da lamina do liquido;

5. Para que se libertem as bolhas existentes no interior e as aderentes as particulas de material
devem realizar-se movimentos circulares, assim como rodar o picndmetro no seu eixo,
tangencialmente e longitudinalmente.

6. Finalmente, colocar o picndmetro em agua até a temperatura estabilizar e registar o valor
obtido.

Apoés 24 horas, o material deve retirar-se com cuidado e proceder a sua secagem, de modo a

calcular a massa da amostra saturada com superficie seca (Tabela 3.7).

Tabela 3.7: Massas volumicas presentes na norma LNEC E64 (1979).

- s . . 3 _ M,
Massa volumica do material impermeavel de particulas [Kg/m-] Pssd = M, — (M, — My)]/pw
Massa voltimica das particulas secas em estufa [Kg/m3] pa = M,
My = (M — M3)]/pw
M,

Massa volimica das particulas saturadas com superficie seca [Kg/m®]  p.q = M, = (M, — MJ)l/p
1 2 3 w
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Em que:

e M, é a massa do material com superficie seca ao ar, em gramas;
e M, é a massa do picnémetro contendo o provete de material saturado, em gramas;
e M, é a massa do picnémetro apenas cheio de agua, em gramas;

e M, é amassa ao ar do provete seco em estufa, em gramas

Foi também determinada a baridade dos ligantes produzidos, que corresponde a massa de uma dada
amostra que ocupa um volume conhecido. Na Tabela 3.8 resumem-se os valores de baridade obtidos
para os varios ligantes utilizados no trabalho. A massa volumica foi apenas determinada para os
materiais ndo tratados e tratados a 700°C, admitindo-se que para outras temperaturas a massa
volumica n&o varia de forma significativa. Na realidade existem diferengas entre as varias massas
volumicas, pois os cimentos foram sujeitos a graus de desidratagao diferentes e no caso dos cimentos
tratados acima de 800°C, ocorrem fendmenos adicionais de descarbonatagdo. Para efeitos de

comparacgao, na Tabela 3.8 indicam-se também os valores obtidos para o CEM 1.

Tabela 3.8: Massa volumica e baridade dos ligantes utilizados na produ¢do de argamassas.

Designacéo 400FP 500FP 600FP 700FP 800FP  900FP CP NT CEM
M.V. [Kg/m?] 2690* 2690 2690* 2690  2690* 2690* 2650 2220 3080
Baridade [Kg/m®] 924 898 864 843 821 814 863 997 1164

*Foi assumido um valor idéntico ao determinado experimentalmente a 700°C, embora na realidade este valor seja diferente

3.4.2 Composicao de argamassas

As varias argamassas analisadas no presente trabalho foram produzidas com um tragco em peso de 1:3
(ligante: areia), seguindo a composicao de referéncia sugerida na EN 196-3 para argamassas de
cimento. A areia consistiu em 35% de areia fina e 65% de areia grossa, de modo a conduzir a misturas
de maior compacidade granular. As areias foram previamente secas em estufa de modo a permitir um
melhor controlo de agua da mistura. A composigao das argamassas foi definida tendo em consideragéo
a proporgdo em volume dos varios constituintes e assumindo um valor de 50 I/m? para o volume de
vazios acidental. Na Tabela 3.9 apresentam-se as utilizadas por litro, para a formulagao de argamassas
com os seus respetivos constituintes. As composigdes foram definidas de modo a ter em conta os varios
parametros que se pretendem analisar, nomeadamente: grau de finura do cimento reciclado (CP, FP);
percentagem de incorporagéo de cimento reciclado CP (20% CP; 50% CP; 100% CP); temperatura de
ativagao (400 a 900°C); relagao al/l.

As misturas foram inicialmente divididas em 3 grupos, representativos de argamassas de referéncia de
maior porosidade (grupo 1 —a/=0,5; grupo 2 — a/l =0,58) e de maior compacidade (a/l = 0,4). No primeiro
grupo, as argamassas foram produzidas com diferentes percentagens de incorporagdo de modo a
possuirem trabalhabilidade semelhante. Como se discute em 4.3.1 isso leva a que as argamassas com
maior percentagem de incorporagéo de cimento reciclado apresentem maior relagao a/c. Durante esta

fase foi também produzida uma argamassa de referéncia com a/c de 0,67, de modo a permitir uma
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comparacao direta com a argamassa com 100% de cimento reciclado de igual composigao. Foi também
produzida uma argamassa com 80% CEM e 20% de material ndo tratado (NT) de igual composi¢do a
argamassa com 20% CP, de modo a avaliar o efeito de filer do cimento néo ativado.

Tabela 3.9: Composigdes utilizadas por litro, para a formulagdo de argamassas com os seus respetivos
constituintes.

Cimento . Areia  Areia
% Cimento CEM Agua
Composigoes all Reciclado fina grossa
Reciclado [g] [a]

[d] [a] [a]
100%CEM.CN 0,50 0 0 482 241 506 939
80%CEM+20%CP.CN 0,50 20 96 383 240 503 934
50%CEM+50%CP.CN 0,56 50 231 231 258 484 900
100%CP.CN 0,67 100 432 0 290 454 843
100%CEM.HW 0,67 0 0 444 297 466 865
80%CEM+20%NT 0,50 20 95 380 238 499 927
100%CEM.MW 0,58 0 0 463 269 486 903
80%CEM+20%CP.MW 0,58 20 92 368 267 484 898
50%CEM+50%CP.MW 0,58 50 228 228 265 480 891
100%CP.MW 0,58 100 451 0 262 473 879
100%CEM.LW 0,40 0 0 507 203 533 990
80%CEM+20%CP.LW 0,40 20 101 404 202 530 984
50%CEM+50%CP.LW 0,40 50 250 250 200 525 975
AR.400FP 0,70 100 428 0 299 449 834
AR.500FP 0,70 100 428 0 299 449 834
AR.600FP 0,70 100 428 0 299 449 834
AR.700FP 0,72 100 424 0 306 445 827
AR.800FP 0,76 100 416 0 317 437 812
AR.900FP 0,77 100 415 0 320 435 809

No segundo grupo, as misturas foram todas produzidas com a mesma relagdo a/l de 0,58, apesar de
apresentarem diferente trabalhabilidade. Desse modo é possivel comparar as diferentes misturas de
modo a ndo serem afetadas pela importante influéncia da relagao a/l. No terceiro grupo, as argamassas
foram produzidas com relagéo a/l de 0,40 para percentagens de substituicdo de até 50% CP. Para
estas composicdes, foi necessario a adicdo de um superplastificante de base policarboxilica, de
designagao comercial MasterGlenium SKY 548, da BASF. Percentagens de incorporagao superiores a
50% CP nao permitem a fabricagdo de argamassas trabalhaveis de tao baixa porosidade, devido a sua
elevada exigéncia de agua. Finalmente, foi ainda previsto um 4° grupo de argamassas de elevado al/l,
produzidas com cimento reciclado de granulometria mais fina (FP) e diferentes temperaturas de
ativagéo (AR.400FP, AR.500FP, AR.600FP, AR.700FP, AR.800FP, AR.900FP). As argamassas foram

produzidas com semelhante relagédo a/l, embora para elevadas temperaturas de tratamento tenha sido
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necessario incrementar ligeiramente a dosagem de agua, de modo a apresentarem trabalhabilidades

semelhantes.

3.4.3 Amassadura, moldagem e cura das argamassas

As argamassas foram produzidas com recurso a uma misturadora de eixo vertical com dispositivo
automatico para controlo dos tempos de amassadura e velocidade de rotagdo da pa (Anexo A.4), tendo-
se seguido as recomendacgdes indicadas na norma EN 1015-2 (1998). Apés humedecimento da cuba
da misturadora foi introduzida a agua de mistura e o ligante. Em seguida procedeu-se a mistura destes
constituintes durante 30 segundos e em modo lento (14015 rpm). Posteriormente adicionou-se a areia
e remexeu-se o conjunto em modo rapido (2855 rpm) durante mais 30 segundos. Apds 60 segundos
de repouso, em que se aproveitou para remover a argamassa aderente as pas da cuba, reiniciou-se a

mistura em modo rapido durante mais 60 segundos.

Visto que os cimentos reciclados contém cal livre na sua constituicdo, parte da agua da mistura reage
imediatamente com este composto e também é evaporada devido a esta reagdo ser fortemente
exotérmica. Desse modo, uma parte da agua da mistura fica quimicamente ligada ou é perdida para a
atmosfera, ndo podendo ser contabilizada na agua efetiva da argamassa. De modo a perceber se a
“perda” de agua por evaporagdo tem significado, numa experiéncia a parte a cuba da misturadora
apenas com agua e o cimento reciclado foi pesada antes e 5 minutos apos a mistura. Na Tabela 3.10
resumem-se os valores de perda de massa por evaporagdo, em percentagem da massa de ligante,
obtidos para cada tipo de cimento reciclado estudado. Como se verifica a perda de massa foi em geral

inferior a 2%.

Tabela 3.10: Percentagem de perda de massa por evaporagéo para os diferentes tipos de cimento reciclado.

Designacéo 700CP 700CP 400FP 500FP 600FP 700FP 800FP 900FP

Relacéo all 0,67 0,58 0,70 0,70 0,70 0,72 0,76 0,77
Perda M. Evaporacéo [%] 0,97 0,78 0,28 0,69 0,83 1,10 1,50 1,90

De acordo com a norma EN 1015-2, foram moldados provetes prismaticos de argamassa com
160x40x40 mm. A moldagem dos provetes foi realizada em duas camadas com recurso a mesa de
compactagao, tendo-se executado 60 pancadas por cada camada, de acordo com o previsto na norma
EN 196-1. Em seguida os provetes foram mantidos no molde durante 48 horas no ambiente de
laboratério, sendo protegidos por uma pelicula plastica na superficie. Apds este tempo, procedeu-se a
desmoldagem dos provetes e a sua colocagdo na cdmara humida, de humidade relativa superior a
95%. Dependendo da composicdo, foram produzidos entre 6 e 12 provetes prismaticos, de modo a
serem ensaiados a compressao e flexdo entre os 3 os 90 dias de idade, de acordo com o indicado na

Tabela 3.11, perfazendo um total de 165 prismas.

Em face da reduzida quantidade de material disponivel, apds moagem, tratamento térmico e crivagem,

para algumas composic¢des realizaram-se apenas ensaios aos 3 e 28 dias de idade. A opgéo pelos 3
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dias de idade teve em consideracio a maior reatividade inicial que é usualmente reportada na literatura

para os cimentos reciclados (Shui et al 2009, Serpel et al 2013, Zhang et al 2018).

Tabela 3.11: Numero de provetes utilizados em cada idade para os ensaios de resisténcia mecanica.

o Relagédo Numero de provetes prismaticos para cada idade
Composicoes

all 3 dias 7 dias 28 dias 90 dias
100%CEM.CN 0,50 3 3 3 3
80%CEM+20%CP.CN 0,50 3 3 3 3
50%CEM+50%CP.CN 0,56 3 3 3 3
100%CP.CN 0,67 3 3 3 3
100%CEM.HW 0,67 3 3 3 0
80%CEM+20%NT 0,50 3 3 3 0
100%CEM.MW 0,58 3 3 3 0
80%CEM+20%CP.MW 0,58 3 3 3 0
50%CEM+50%CP.MW 0,58 3 3 3 0
100%CP.MW 0,58 3 3 3 0
100%CEM.LW 0,40 3 3 3 0
80%CEM+20%CP.LW 0,40 3 3 3 0
50%CEM+50%CP.LW 0,40 3 3 3 0
AR.400FP 0,70 3 0 3 0
AR.500FP 0,70 3 0 3 0
AR.600FP 0,70 3 0 3 0
AR.700FP 0,72 3 0 3 0
AR.800FP 0,76 3 0 3 0
AR.900FP 0,77 3 0 3 0

Na Figura 3.12 ilustra-se o aspeto apés desmoldagem dos provetes produzidos com cimento tratado a
400°C e 700°C. Enquanto os provetes com cimento tratado a 700°C apresentavam resisténcias
suficientes para serem facilmente manuseaveis, os provetes de baixa temperatura indicavam a partida

uma menor reatividade do ligante.

Figura 3.12: Provetes produzidos com material de dimensdes inferiores a 45 pm termicamente ativado a 400°C e
700°C.
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3.5 Caracterizagao das pastas e argamassas no estado fresco

As pastas foram caracterizadas em termos de consisténcia normal (exigéncia de agua), tempos de
presa e expansibilidade do ligante. Por outro lado, as argamassas foram analisadas em termos de
trabalhabilidade, massa volumica fresca e teor de vazios. De seguida descrevem-se as metodologias
utilizadas em cada um dos testes.

3.5.1 Pasta de consisténcia normal e tempos de presa

A consisténcia normal, os tempos de presa e a expansibilidade foram determinados de acordo com a
norma NP EN 196-3 (2006). Inicialmente determina-se a consisténcia normal da pasta que € medida
com base na resisténcia a penetracdo de uma sonda com dimensdes normalizadas. Para tal, sao
realizados sucessivos ensaios de penetragdo, fazendo variar o teor em agua, até se atingir a
consisténcia desejada. Em seguida, determina-se o tempo de presa associado ao desenvolvimento de

hidratagdo da pasta de consisténcia normal, por meio da agulha de Vicat, apresentada no Anexo A.5.

A consisténcia normal de uma pasta, como referido anteriormente, ocorre quando o seu teor em agua
apresenta uma determinada resisténcia a penetragao, pré-estabelecida na norma NP EN 196-3 (2006).

Consiste no seguinte procedimento:

1. Medir com precisdo 500 g de cimento e uma quantidade de &gua inicial, por exemplo 125 g;

2. Colocar a agua e o cimento no recipiente com cuidado, para ndo ocorrerem perdas. Esta etapa
tem uma duragdo maxima de 10 segundos;

3. Assim que termina o segundo procedimento, ligar o misturador do Anexo A.4 em velocidade
lenta e registar esse instante como “tempo zero”;

4. Ao fim de 90 segundos parar o misturador 30 segundos, durante os quais toda a pasta que se
encontra aderida nas paredes e fundo do equipamento deve ser retirada com um raspador e
colocada de novo no recipiente;

5. Colocar o aparelho de novo em funcionamento de novo, por um periodo de 90 segundos.

Sendo assim, o tempo total de mistura é de 3 minutos.
Apds a amassadura deve determinar-se a consisténcia normal:

1. Regular o aparelho Vicat manualmente. Fazer descer a sonda até a placa de base a ser
utilizada e acertar até ao zero da escala;
Colocar a sonda na posicao de espera;
Introduzir o molde e a placa de base na posi¢ao do anexo A.5 e encher o molde com a amostra
de pasta;

4. Baixar a sonda até ao ponto em que atinge a superficie da pasta, esperar 1 a 2 segundos para
evitar que penetre com velocidade inicial.

5. Aproximadamente 4 minutos + 10 segundos apés o instante inicial, soltar as partes méveis do

equipamento e registar a distancia entre a agulha e a placa de base.
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Tempo

Tempo

Registar o valor da escala: distancia entre a face inferior da sonda e a placa de vidro, assim
como a razao de percentagem de agua utilizada, isto €, o teor a agua.

Repetir esta metodologia com diferentes teores de agua até se chegar a quantidade que
conduza a uma distancia de 6 £ 2 mm entre a parte de baixo da sonda e a placa de base, e
registar com uma aproximagao de 0,5%. Este valor € denominado de teor em agua de

consisténcia normal.
de inicio de presa

Preencher o molde Vicat com a pasta de consisténcia normal;

Encher o molde com pasta e de seguida colocar ambos num recipiente com agua, a uma
temperatura de 20 + 1°C;

Apds um tempo conveniente, colocar o molde, a placa e o recipiente por baixo do aparelho de
Vicat, ja devidamente calibrado;

Baixar a agulha até a superficie de contacto com a pasta e esperar 1 a 2 segundos para nao
introduzir velocidades iniciais;

Soltar as partes mdéveis numa posigdo completamente vertical e 5 segundos depois da
penetracdo, ou 30 segundos apés libertagdo da sonda, o que é aproximadamente 4 minutos +
10 segundos apos o instante. Registar a distancia entre a face inferior da da agulha e a placa
de vidro assim como a duragao desde o “tempo zero”;

Voltar a realizar esta metodologia na mesma amostra em diferentes posigbes, com algumas
restricoes: 10 mm da ultima penetragcdo, 8 mm do bordo e 5 mm das outras penetragdes. De

referir que ndo pode ocorrer um tempo superior a 10 minutos entre penetragdes.
de fim de presa

Virar ao contrario o molde utilizado anteriormente, com o objetivo de os ensaios serem
efetuados sobre a face do provete que estava em contacto com a placa de base;

Colocar o molde no recipiente com agua, como havia sido feito no ensaio de tempo de inicio
de presa,;

Ap6s algum tempo, efetuar as medigbes, tal como no inicio de presa, até que o valor da
penetragao seja inferior ou igual a 0,5 mm e registar o tempo decorrido, com uma aproximagao
de 15 minutos, desde o inicio da amassadura.

Realizar novamente o procedimento, de modo a confirmar o fim de presa, pelo menos em mais

duas posicoes.

3.5.2 indice de expansibilidade

A expansibilidade dos cimentos reciclados foi medida com base no procedimento na norma NP EN 196-

3 (2006). Este ensaio foi também efetuado para o cimento Portland normal para efeitos comparativos.

Para o

efeito foi utilizado um molde Le Chételier, em metal resistente, com alguma resisténcia a

corrosdo e com comportamento elastico. O molde deve estar provido de duas placas, com as mesmas

caracteristicas, uma inferior e outra superior, conforme indicado no Anexo A.6.
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A técnica para a realizagdo deste ensaio comeca pela preparagdo de uma pasta de cimento de
consisténcia normal. Em seguida, coloca-se um molde de Le Chételier na placa inferior que se enche
imediatamente apds a amassadura, sem compactagdo nem vibragao excessivas, apenas com as maos
e com o auxilio de um utensilio de bordos direitos, como uma espatula. Posto isto, deve tapar-se o
molde com a placa superior e colocar o conjunto numa sala ou cdmara humida durante 24 h + 30 min

a (20 + 1) °C e a, pelo menos, um nivel 90% de humidade relativa.

Ao fim desse periodo mede-se o afastamento entre as extremidades das agulhas (A), arredondado a
0,5 mm, e mantem-se o banho a temperatura em ebulicdo durante cerca de 3 h £ 5 min. Depois, retira-

se do calor, deixa-se arrefecer até a temperatura ambiente e volta-se a realizar uma nova medicéo (C).

Para o calculo da expansibilidade determina-se a diferenga C — A, arredondado ao mm, obtendo-se

assim a expansibilidade do cimento.

3.5.3 Calor de hidratacao

Com o objetivo de monitorizar a taxa de calor de hidratagéo libertado pelo cimento reciclado e assim
avaliar a sua capacidade e velocidade de hidratagéo foram efetuados ensaios de calorimetria isotérmica
tendo por base o equipamento TAM Air Instruments — Watwers Sverige AB. Os ensaios foram
realizados de acordo com o método A (“external mixing”) da EN 196-11 (2018), a uma temperatura
constante de 20°C. Foram analisadas amostras de pasta com a/c de 0,7, produzidas com cimento de
referéncia e com cimento reciclado de reduzida granulometria, tratado a 700°C (T700FP). Dado que a
pasta com cimento reciclado apresenta elevada exigéncia de agua néao foi possivel cumprir o valor de

a/c de 0,4 especificado na norma.

A preparagao das pastas para este ensaio consistiu na pré-mistura de agua destilada com o cimento a
ensaiar através de uma misturadora de berbequim com velocidade ajustavel, adequada para misturas
de reduzido volume. O tempo entre o contacto da agua com o cimento e a sua colocagéo no calorimetro
demorou menos de 4 minutos, conforme exigido na norma. A massa das amostras foi cerca de 6
gramas, estando entre 3 e 10 gramas conforme especificado na norma EN 196-11 (2018). Como
referéncia foi utilizada uma ampola com uma dada quantidade de agua de modo a que a sua
capacidade calorifica fosse semelhante a do material a ensaiar. O calor de hidratacdo foi medido
durante 7 dias, conforme recomendado na norma EN 196-11 (2018). Devido a necessidade de
estabilizagado térmica das amostras no equipamento, apenas foi possivel considerar como rigorosos os

valores medidos apds 40 minutos do inicio do ensaio.

3.5.4 Espalhamento

O ensaio de espalhamento permite medir a consisténcia de uma argamassa no estado fresco.
Determina a capacidade de escoamento da argamassa quando esta é sujeita a uma agéo exterior.
Neste caso, determina-se o didmetro médio de espalhamento quando a argamassa € sujeita a um
determinado numero de impactos verticais numa mesa preparada para o efeito. Este teste é realizado

de acordo com a norma EN 1015-3 (1999). Consistindo no seguinte procedimento:
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Humedecer as faces interiores do molde e da mesa de espalhamento;

Proceder ao enchimento do molde com argamassa, até metade da sua altura;

Compactar através de 10 pancadas verticais por auxilio da barra de compactacéo;
Completar o molde com a argamassa até ao topo;

Repetir a compactacéo referida;

Rasar o molde com uma espatula e exercer 15 quedas da mesa em cerca de 15 segundos;

Retirar o molde com cuidado, evitando que o material fique agarrado as paredes;

© Nk oNh-=

Medir o didmetro do espalhamento em trés dire¢cdes ortogonais e determinar de acordo com a
equagao (3.1).

Os dados sao apresentados segundo a forma:

d1+d2+d3_100

Espalhamento [%] = :T x 100 (3.1)

Em que d1,d2, e d3 sdo o diametro do espalhamento de diferentes direcées [mm].

3.5.5 Massa volumica fresca e teor de vazios

A massa volumica fresca das argamassas foi determinada de acordo com a norma EN 1015-6 (CEN,
1998), tendo-se utilizado um recipiente cilindrico com capacidade de 1 litro. Compacta-se a argamassa
proveniente da misturadora com auxilio da barra de compactagcdo em duas fases diferentes, onde se
dao 25 pancadas por fase e se procede ao seu rasamento no final. Chega-se ao valor final pelo
quociente entre a massa de material no recipiente apés compactacdo e o volume do recipiente.

Paralelamente foi também estimado o volume de vazios.

3.6 Caracterizagao das argamassas no estado endurecido

Para as varias composigbes de argamassas indicadas na Tabela 3.10 em 3.4.2 foram efetuados

ensaios de resisténcia a compressao e flexdo a diferentes idades.

3.6.1 Resisténcia a flexao

A resisténcia a flexao foi determinada de acordo com a norma EN 1015-11 (CEN, 1999) tendo por base
a prensa Seidner Forma+Teste, modelo 505/200/10 DM1, indicada na Figura 3.13. O ensaio da flexao
é conduzido para uma célula de carga de 10 KN. E realizado com os provetes de 160x40x40 mm
simplesmente apoiados em suportes ajustados de 10 cm. A carga é transmitida a meio vdo com uma

velocidade de cerca de 0,5 KN/s. A resisténcia a flexdo pode ser determinada pela equagéo (3.4).
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Figura 3.13: Equipamento para os ensaios a flexdo e compresséo.

, 1
f, = 1]5;?; (3.3)

Onde se conhece: ft - Tensao de rotura a flexdo [MPa]; Ft — carga maxima aplicada [N]; | — distancia
entre apoios do equipamento [100 mm]; b — largura do prisma [40 mm]; d — espessura do prisma [40

mm].

3.6.2 Resisténcia a compressao

Apés o ensaio de flexdo cada uma das metades do prisma é ensaiada a compressao de acordo com a
norma EN 1015-11 (CEN, 1999). A resisténcia a compresséo pode ser determinada de acordo com a

expressao traduzida pela equagao (3.5).
fo==¢ (3.4)

Em que: f, — Tensao de rotura a compressao [MPa]; F, — Carga de compressdo maxima aplicada [N];

A — Area da secgdo comprimida [1600 mm?].
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4 Apresentacao, Analise e Discussao

dos Resultados

Neste capitulo sdo apresentados e discutidos os resultados obtidos no decorrer da campanha
experimental descrita no capitulo 3. Inicialmente, procede-se a caracterizagdo do produto sujeito a
termo-ativagéo, tendo em consideragéo os ensaios de termogravimetria (TG) e difragéo de raio x (DRX).
Posteriormente, procede-se a caracterizagcdo do cimento reciclado, nomeadamente no que se refere
ao tempo de presa, exigéncia de agua, expansibilidade e desenvolvimento de calor de hidratagao.
Finalmente, discutem-se os resultados referentes a caracterizagdo das argamassas no estado fresco e

endurecido.

4.1 Analise termogravimétrica do cimento hidratado

Na Figura 4.1 apresentam-se as curvas referentes a analise termogravimétrica (TG) e de
termogravimetria diferencial (DTG) do cimento Portland normal de referéncia (CEM) e do cimento

hidratado nao tratado (NT). O material ndo tratado analisado foi o de maior granulometria (CP).

Por analise do TG e do DTG observam-se trés regides principais de perda de massa. Tal como
apresentado por outros (Alarcon Ruiz et al 2005, Bogas et al 2019, Xinwei et al 2010, Wang et al 2018)
a perda de massa até cerca de 400-450°C corresponde a desidratagdo do C-S-H e decomposicéo de
outras fases hidratadas, como o gesso e a etringite, identificando-se picos relevantes entre 100°C e
150°C no DTG. Esta etapa é designada de fase de desidratagéo (LdH). Entre aproximadamente 430°C
e 550°C ocorre a fase da desidroxilagdo (Ldx) do hidroxido de calcio. Finalmente, acima de
aproximadamente 550°C desensolve-se a fase de descarbonatagéo (Ldc) dos produtos carbonatados,
com maior relevancia entre cerca de 700°C e 800°C. Nesta fase, ocorre também alguma perda de agua

quimicamente ligada ao C-S-H.

Etapas semelhantes de desidratagédo foram identificadas por Alonso & Fernandez (2004), destacando-
se a perda de agua livre dos C-S-H entre 100°C e 250°C, a transformacgao da portlandite aos 450°C e
a decomposigao da calcite aos 650°C. Por sua vez Angulo et al (2013), referem também a desidratagao
total da portlandite entre 430°C e 550°C, embora a fase de descarbonatacgao tenha ocorrido a maiores

temperaturas, até 650°C.

Para efeitos de comparagéao, na Figura 4.1 apresenta-se igualmente a TG do cimento de origem. Neste
caso, como seria de esperar, a perda de massa concentrou-se no intervalo entre 650°C e 800°C, a que
corresponde a descarbonatacéo do filer calcario incorporado no cimento (Ldc). Ainda assim, o valor
obtido de a para o CEM (3,8%) indica uma possivel hidratagdo superficial ligeira do cimento

armazenado.
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Figura 4.1: Andlise termogravimétrica do material ndo tratado com dimensdées entre 45 ym e 125 ym e do
cimento Portland ordinério utilizado.

A curva obtida para o NT demonstra, como seria de esperar, que o residuo de cimento sujeito a
reciclagem encontrava-se inicialmente bem hidratado. De facto, tendo em consideragéo os valores de
perda de massa verificados neste material com o aumento de temperatura, é possivel estimar o grau
de hidratagao inicial () do cimento moido a partir da Eq (1) e da Eq (2) (Monteagudo et al 2014), em
que Wy é a quantidade de agua ndo evaporavel e Wy é a quantidade de agua requerida para a
hidratagdo completa do cimento anidro (assume-se de forma simplificada que este valor é cerca de
0,23, conforme Neville 1995). Estima-se um valor de 82% para a, o que demonstra o elevado grau de

hidratagdo atingido no cimento hidratado, permitindo simular de forma adequada uma pasta antiga.
W = Ldh + Ldx + 0,41(Ldc-Ldca) (1)
a=Was/Wnx 100 (%) (2)

Na Tabela 4.1 resumem-se os valores de Ldh, Ldx, Ldc, Wb e a estimados para o cimento anidro e

hidratado (NT), respetivamente.

Tabela 4.1: Percentagens de CaO existentes nos materiais CEM e NT.

Mistura Ldh [%] Ldx [%] Ldc [%] o [%] W [%]
CEM 0,65 0,22 0,00 3,80 0,01
NT 13,72 4,18 2,42 82,10 0,19

Visto que no presente trabalho, o cimento hidratado foi termo-ativado a diferentes temperaturas, devera
existir um aumento do teor de CaO livre com a temperatura, resultante da decomposicao da portlandite
a cerca de 437°C e da descarbonatagdo da calcite acima de cerca de 650°C. Assim, tendo em conta a
massa molar do Ca0, Ca(OH)2, CaCOze H20 é possivel estimar o valor de CaO expectavel para cada
uma das temperaturas de tratamento (Tabela 4.2).
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Na Tabela 4.2 indicam-se ainda valores estimaveis para a quantidade de CH que resultara da posterior
reidratagdo do CaO em contacto com agua, na altura de fabrico das argamassas. Os valores estimados
de forma simplificada na Tabela 4.2 assumem que ndo ocorre carbonatagdo no forno apés a
desidroxilagdo do cimento, nem no periodo entre o fabrico do cimento e a sua utilizagdo na produgao

de argamassas.

Tabela 4.2: Percentagens de CaO e de CH para diferentes temperaturas de tratamento de cimento reciclado.

Mistura T500 T600 T700 T800 T900
Ca0 [%] 12,5 13,9 15,7 18,7 19,4
CH [%] 16,5 18,4 20,8 24,7 25,6

Baseado apenas nos resultados obtidos na andlise termogravimétrica, a obtencdo de cimentos
suficientemente desidratados, mas sem libertagéo significativa de CO2 por descarbonatagéo, ocorre
para 650-700°C. Constatagbes semelhantes foram obtidos por Bogas et al (2019) e pelos autores Yu e
Shui (2013).

Na Figura 4.2 apresenta-se os resultados referentes a analise do fluxo de calor (HF) e do fluxo de calor
diferencial (dHF) do cimento nao tratado (NT). Estas curvas tém a vantagem de identificar outras

reagdes que podem ocorrer com a temperatura, ndo envolvendo necessariamente perdas de massa.
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Figura 4.2: Analise de fluxo de calor (HF) e do fluxo de calor diferencial (dHF) para o cimento nédo tratado (NT).

Na curva de dHF identifica-se claramente dois picos de reagbes exotérmicas a cerca de 140°C e 185°C,
que podem ser atribuidos a decomposigdo do gesso. O pico endotérmico a 122°C devera estar
relacionado com a decomposigéo da etringite. Embora de forma ténue, aparecem possiveis picos a
cerca de 210-230°C que podem estar relacionados com a remogao de agua intercamada da tobermorite
(Guimarées, 2016).

Ainda com relevancia, confirma-se a reagéo endotérmica de desidratagao da portlandite (a 451°C), bem
como a descarbonatagao da calcite a cerca de 770°C. De realgar, o pico que aparece a cerca de 498°C,

indicador de uma forte reacdo exotérmica imediatamente apés a desidroxilagao da Portlandite.
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Este fendmeno podera estar associado a ocorréncia de uma carbonatagao parcial da cal entretanto
criada com a desidratagdo da Portlandite (Wang, et al., 2018). Isso justificar-se-ia pelo facto das
condi¢des do forno a baixa temperatura poderem ser propicias a fendmenos de carbonatagio. Este
fenémeno pode ainda explicar a aparente menor quantidade de CaO no cimento final (ver 4.2 e 4.3),

quando comparado com os valores estimados na Tabela 4.2.

4.2 Difragao de raio x (DRX) do cimento tratado e termo-ativado

Tendo por base o procedimento apresentado em 3.4.5, procede-se a caracterizacdo por DRX do
cimento ndo tratado e termo-ativado a diferentes temperaturas. O objetivo € identificar as principais
fases criadas no cimento reciclado. Em paralelo, para efeitos comparativos, foi também efetuado o DRX
do CPN. Na Figura 4.3 apresentam-se os varios difratogramas determinados para o cimento Portland
(CEM), cimento nao tratado (NT) e cimento termo-ativado a 400°C, 500°C, 600°C, 700°C, 800°C e
900°C. Para o cimento tratado a 700°C é ainda apresentado um difratograma com o cimento mais
grosseiro CP (700°C).
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Figura 4.3: DRX dos seguintes cimentos: Cimento proveniente da Secil, 400FP, 500FP, 600FP, 700FP, 700CP,
800FP, 900FP, pasta original apos hidratada. Legenda: ¢ - Portlandite, V - CaO, & - Brownmillerite, @ -
Gismonite, ® - Larnite, [1 - Etringitte, o - Silicatos de calcio hidratados, ¢ - Calcite, & - silicatos de calcio.

O DRX do cimento anidro Portland normal distingue-se dos restantes materiais ensaiados por
apresentar os varios constituintes maioritarios do clinquer bem definidos, com destaque para o silicato
tricalcico que nao tem condi¢cdes de ser formado nos cimentos reciclados de baixa temperatura de
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termo-ativagéo. Entre outras fases cristalinas, confirma-se a presenga do gesso utilizado para controlar
a presenca de aluminatos de calcio. Destaca-se também a melhor definicdo e cristalinidade dos

compostos identificados, apresentando picos mais estreitos e bem definidos.

No cimento hidratado (NT), ndo termo-ativado, as fases cristalinas com relevancia limitam-se
essencialmente a portlandite, etringite e calcite. De facto, apds hidratagdo, as fases hidratadas,
nomeadamente os CSH, sdo de natureza essencialmente amorfa, ndo se conseguindo identificar por
DRX. A ligeira elevagao observada na linha do difratograma, entre 30° e 40° confere a menor
cristalinidade deste material. Os picos elevados de Portlandite confirmam o elevado grau de hidratagao

do cimento nao tratado NT, tal como anteriormente constatado nas analises de TG.

Constatagdes semelhantes foram obtidas por Shui et al (2008) e Alonso & Fernandez (2004), que
também identificam em cimentos moidos hidratados a presencga de ettringite e portlandite, como fases
principais. Ao contrario do que é reportado por Shui et al (2008), a presenga de C2S no cimento ndo
tratado foi pouco significativa. Isso pode estar relacionado com a diferente composigao quimica dos
cimentos ou com uma eventual maior hidratagdo e maior consumo do C2S nos cimentos utilizados no
presente trabalho. Neste caso, Shui et al (2008) procedem a reciclagem de pastas de cimento com 28
dias de idade, ao passo que no presente trabalho a reciclagem foi efetuada sobre pastas com 120 dias
de idade.

Ao contrario do observado por outros autores, que tratam termicamente pastas jovens previamente
curadas em agua (Chroma, et al.,, 2011), verifica-se que o cimento ndo tratado apresenta uma
quantidade ndo desprezavel de calcite. E possivel que parte desta carbonatagao tenha ocorrido durante

0 processo de moagem e armazenamento do cimento reciclado.

Em relagédo ao cimento termo-ativado a diferentes temperaturas, como seria de esperar, verificam-se
transformagdes relevantes das varias fases constituintes. Face ao NT, no material tratado a 400°C
desaparecem os picos referentes a etringite, mas mantem-se presente a Porlandite. O diagrama obtido
corrobora os resultados da TG, em que para estas temperaturas ocorre apenas a decomposicdo da
etringite. Naturalmente, para os cimentos tratados a 500°C, 600°C e 700°C ocorre uma progressiva
reducdo da portlandite com o aumento da temperatura, tornando-se pouco significativa nos cimentos
tratados a 800°C e 900°C. Seria expectavel que este decréscimo de portlandite fosse acompanhado
pelo crecimento progressivo da quantidade de CaO. No entanto, apesar de se confirmar essa
tendéncia, a quantidade de CaO formado ndo é compativel com a reducédo verificada do teor de
portlandite. Tal como na analise de dHF, parte do CaO gerado por desidroxilagédo da portlandite podera
ser transformado em calcite. Um fendmeno semelhante é reportado por Vysvarilet et al (2014) e Wang
et al (2018). Alonso e Fernandez (2004) também reportam um incremento na intensidade do pico de
calcite até 450°C. No entanto, apesar da analise de DRX ser apenas qualitativa, ndo é claro que ocorra
um crescimento progressivo do teor de calcite entre 400°C e 700°C. Por outro lado, em cimentos
tratados a 650°C no mesmo forno utilizado que neste trabalho, Rocha et al (2016) n&do verificam a

transformacgéo de CaO em calcite.
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Nos cimentos tratados acima de 800°C a calcite é descarbonatada e transformada em CaO,

aumentando os niveis indesejaveis de emissdes de CO:x.

Em relacdo as restantes fases cristalinas, verifica-se que com o aumento da temperatura entre 400°C
e 700°C aparecem frequentemente picos de difragao relativos a fases cristalinas de silicatos bicalcios,
traduzindo a desidratagéo efetiva dos C-S-H. No entanto, de acordo com Serpell (2013) e Wang (2018),
para valores suficientemente elevados de temperatura, a fase silicata predominante tende para -C2S,
tornando o cimento reciclado menos reativo. Esta observagdo corrobora o DRX obtido para

temperaturas superiores a 800°C, em que se confirma uma maior cristalinidade da fase formada.

A medida que aumenta a temperatura de tratamento, a altura e definicdo dos picos tende a aumentar.
Verifica-se ainda que para temperaturas de tratamento superiores a 800°C, existe uma menor dispersao
e largura dos picos de difragédo entre 31° e 35°, sugerindo a formagao de fases de maior cristalinidade

e eventualmente de natureza diferente.

De acordo com Alonso e Fernandez (2004) , verifica-se que o tratamento de cimento reciclado a 750°C
conduz a formagao de um novo tipo de silicato de calcio com racio CaO/SiO2 de aproximadamente 1,78
e que se distingue do B-C2S presente no cimento Portland normal. De acordo com outros autores, esta
nova fase apresenta uma reatividade bastante superior a que se verifica nos cimentos utilizados
usualmente. Aos 750°C, os autores afirmam que o gel de C-S-H tera desaparecido e dado lugar a este
novo neossilicato com uma estrutura semelhante ao C2S, mas menos cristalina. Serpell (2017) sugere
que este novo neossilicato se apresenta na forma de a’v-C2S, um polimorfo de alta temperatura do

C2S, o que justificaria a sua maior reatividade.

Finalmente, importa salientar que apesar da termo-ativagdo do cimento reciclado conduzir a um novo
produto com potencial de reidratacdo, este apresenta uma composicdo bem distinta do CPN, em que
se formam diferentes tipos de silicato de calcio.

No anexo A.7 apresentam-se os difratogramas das argamassas hidratadas preparadas com cimentos
tratados a 600, 700, 800 e 900 °C. Na mesma figura apresenta-se ainda o padrdo de difragdo do
cimento hidratado ndo tratado (NT), que resultou da moagem das pastas preparadas com CPN de 120
dias de idade.

A identificagédo por difragdo de raios-x (DRX) de eventuais produtos de hidratagdo desenvolvidos na
matriz cimenticia mostrou-se complexa e dificil. Por um lado, os produtos CSH sao apenas fracamente
cristalinos, dificultando a sua identificagao dentro do limite de detecdo do equipamento. Por outro lado,
a elevada cristalinidade dos minerais presentes nos agregados e a sua elevada propor¢do nas
argamassas introduz um efeito de escala que relega os picos de baixa intensidade de outros
constituintes para a linha base do difratograma. Neste contexto, apenas foi possivel identificar a
presencga de portlandite (pico de difragao mais intenso a cerca de 18°), que € a principal fase cristalina
presente no cimento hidratado.

Assim, devido a este constrangimento optou-se também por efetuar a analise de DRX numa pasta

hidratada produzida com cimento reciclado tratado a 700 °C, facilitando a analise. Em termos gerais,
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verifica-se que o difratograma do cimento hidratado & semelhante ao do cimento reciclado n&o tratado,
confirmando-se a reatividade do cimento reciclado. Destacam-se como principais fases cristalinas
presentes a portlandite, a calcite e a etringite. A portlandite e a etringite sao as fases cristalinas comuns
dos cimentos hidratados normais identificaveis por DRX, visto que os CSH apresentam estrutura
amorfa.

A calcite identificada por DRX esta de acordo com a do produto original tratado a 700 °C, podendo ter
resultado de carbonatagéo ocorrida apos a moagem, tratamento térmico e armazenamento do material.
Uma eventual carbonatagdo ocorrida apds a hidratagdo ndo tem significado, até porque os provetes
foram curados em agua até a idade de ensaio.

Identificam-se ainda fases mais complexas, menos comuns neste tipo de cimentos, como é o caso de
hemicarboaluminatos de calcio hidratados (C4A(COzs)osH12) e alumino silicatos de calcio hidratados
(cowlesite — CAS2Hs). Os primeiros foram também identificados por Wang et al (2018), tendo em conta
analises por DRX e microscopia eletronica de varrimento (MEV). Esses autores sugerem que parte da
calcite existente no produto anidro consegue reagir de forma rapida com os aluminatos para formar
novos compostos hidratados. Estas fases de rapida hidratacdo deverdo contribuir para a maior

reatividade inicial dos cimentos reciclados.

Finalmente, a presenga de alguns picos largos no difratograma demonstra a ocorréncia de fases

amorfas ou monocristalinas, nomeadamente CSH.

4.3 Caracterizagao do cimento termo-ativado.

Apés tratamento térmico, os cimentos reciclados foram caracterizados em termos das suas principais
propriedades fisicas e geométricas (capitulo 3), bem como no que se refere a consisténcia da pasta
normal, tempo de presa, expansibilidade, evolugdo de pH e calor de hidratagdo. Neste subcapitulo

discutem-se os resultados obtidos para estas propriedades relevantes dos ligantes.

4.3.1 Consisténcia normal

A consisténcia da pasta normal foi determinada de acordo com o descrito no subcapitulo 3.5, nos
cimentos de granulometria entre 45 e 125 ym (CP), para diferentes percentagens de incorporagao
(20%, 50%, 100%CP), e nos cimentos de granulometria abaixo de 45 um (FP), para diferentes

temperaturas de tratamento (600-900°C).

Na Tabela 4.3 resumem-se os resultados obtidos neste ensaio, nomeadamente no que se refere ao
teor em agua (tw) das pastas de modo a apresentarem uma consisténcia pré-definida, de acordo com
a norma EN 196-3 (2006). Esse teor em agua que corresponde a relagao a/l com que foi necessario
produzir a pasta de modo a atingir a consisténcia desejada, € uma medida de exigéncia de agua do
ligante.

Em geral, verifica-se um incremento da exigéncia de agua com o aumento da percentagem de

incorporagcédo de cimento reciclado, bem como como o aumento da temperatura de termo-ativagéo.
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Face ao CPN, o cimento reciclado exige mais 242% de teor em agua para a mesma consisténcia de

pasta. A mesma tendéncia foi referida por Shui et al (2009), Wang et al (2018) e Xinwei et al (2010).

Tabela 4.3: Tempos de presa e teores de agua das consisténcias normais das varias pastas

Composigao Relacdoa/l e[mm] tw[%] Inicio de presa[min] Fim de presa [min]

100%CEM 0,27 6 26,8 120 200
80%CEM+20%CP 0,33 7 32,5 145 210
50%CEM+50%CP 0,38 7 37,5 125 180

100%CP 0,65 6 65,0 15 32
600FP 0,62 8 61,5 35 200
700FP 0,64 7 63,5 125 170
800FP 0,68 6 67,5 275 390
900FP 0,73 7 73,0 290 405

De acordo com Xinwei et al (2010), a maior exigéncia de agua do cimento reciclado resulta da sua
maior porosidade. Shui et al (2009) referem que a maiores temperaturas de tratamento ocorre a
despolimerizagdo do C-S-H e a formagéo de CaO, que conduzem a uma maior exigéncia de agua do
cimento reciclado. Por outro lado, o cimento hidratado apresenta uma area superficial maior do que o
cimento anidro, que também contribui para uma maior exigéncia de agua. A natureza mais porosa e
maior area superficial das particulas de cimento reciclado € igualmente demonstrada por Wang et al
(2018). Nas Figuras 3.10 e 3.11 apresentam-se imagens SEM das particulas de cimento anidro e de
cimento tratado a 700°C, em que se confirma a maior porosidade e area superficial do cimento
reciclado.. Yu e Shui (2013) confirmam que a incorporagdo de cimento reciclado conduz a maior
exigéncia de agua. Os autores atribuem esta maior exigéncia de agua a maior absorgao e aglomeragao
das particulas de cimento reciclado, que nao disponibilizam suficiente agua livre para garantir as

consisténcias pretendidas.

Para baixas incorporagdes de CP, até 50%, a exigéncia de agua nao foi significativamente aumentada.
Para estas composigdes, o efeito de lubrificacdo proporcionado pelas particulas de cimento, de menor
dimenséo, permite reduzir o contacto e a fricgdo entre as particulas de maior dimensao, melhorando a

coesdo e aumentando a trabalhabilidade do sistema. (Bogas , et al., 2019).

4.3.2 Tempo de inicio e fim de presa

Na Tabela 4.3 e Figura 4.4 apresentam-se os tempos de inicio e fim de presa das pastas ensaiadas
em 4.3.1, para a consisténcia de pasta normal.

Por analise da Tabela 4.3 e da Figura 4.4, constata-se que a incorporagédo de 100% do material mais
grosseiro, termo-ativado a 700°C, conduz a tempos de inicio e fim de presa muito curtos, de 15 a 32
minutos, respetivamente. Este tempo de presa ndo permite cumprir as exigéncias da norma NP EN

197-1 (2001), que sugerem inicios de presa superiores a 45 minutos. Neste caso, a aplicagao destes
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materiais exige a adigdo de um retardador de presa. Esta tendéncia € igualmente reportada por outros
autores (Wang et al 2018, Bogas et al 2019, Shui et al 2009, Serpell 2015).

Shui et al (2009) descreve um decréscimo gradual dos tempos de inicio e fim de presa com o
incremento da temperatura, entre 300°C e 800°C. Para 700°C, os autores reportam tempos de inicio e
fim de presa de aproximadamente 25 minutos e 55 minutos, respetivamente. O valor mais baixo de
inicio de presa foi atingido para 800°C (17 minutos), obtendo-se valores ligeiramente superiores para
900°C. Os resultados obtidos foram justificados pelo estado metastavel das fases desidratadas no
tratamento térmico, que vao querer repolimerizar de forma rapida, contribuindo para tal o efeito de

nucleacgdo dos produtos existentes de elevada area superficial.

Bogas et al (2019) reportam também tempos de inicio e fim de presa inferiores a 30 minutos para
cimento tratado a 650°C. Sugere-se que isso podera estar relacionado com a rapida reidratagdo dos
aluminatos de calcio, visto que a incorporagéo de sulfatos, através da adigao de gesso, restabelecer os

tempos de presa para valores semelhantes ao do cimento Portland normal.
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Figura 4.4: Distancia a placa de base em fungdo da duragdo dos tempos de inicio e fim de presa.

Yu e Shui (2013) verificam ainda que existe uma progressiva redugao dos tempos de inicio e fim de
presa com o aumento da incorporacao de cimento reciclado entre 5 e 30%. Para 20% de incorporagéo,
o tempo de inicio de presa foi reduzido em cerca de 10% face ao CPN. No entanto, o mesmo néo foi
observado no presente trabalho (Tabela 4.3), em que incorporagdes até 50%CP nao afetaram
significativamente o tempo de presa.

Por outro lado, ao contrario do verificado por Shui et al (2009), ndo se verificou uma diminuigéo gradual
do tempo de presa com o incremento da temperatura. Neste caso, o menor valor do tempo de presa foi
atingido para o material mais fino termo ativado a 600°C, aumentando fortemente com o incremento da
temperatura até 900°C (Tabela 4.3).
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Vysvavil et al (2014) também referem um descréscimo dos tempos de presa com o aumento de
temperatura até 800°C, o que contraria os resultados obtidos no presente trabalho. O menor tempo de
inicio de presa foi obtido aos 800°C (11 minutos), sendo que para 600°C o tempo de inicio de presa foi
de 160 minutos. Neste caso, os autores atribuem como principal razado do reduzido tempo de presa, o
crescente teor de CaO disponivel com o aumento da temperatura. Serpell e Lopez (2015) também
referem a importancia do CaO no desenvolvimento do inicio de presa, referindo que este composto é

responsavel por um fenémeno de falsa presa.

Em suma, os varios autores apresentam tendéncias diferentes e aparatemente contraditérias na
evolugao do tempo de presa com a temperatura. Alguns fatores como a curva térmica de tratamento e

o grau de finura do cimento reciclado podem justificar os diferentes resultados.

Um fator relevante parece ser a quantidade de CaO disponivel no cimento reciclado. A reidratagédo do
CaO promove um ressequimento da pasta, devido a sua elevada exigéncia de agua, que podera

promover um fenédmeno de falsa presa.

De facto, durante os ensaios realizados no presente estudo verificam-se que para os cimentos tratados
a elevada temperatura, superior a 700°C, ocorria um rapido endurecimento da superficie da pasta, mas
que depois nao se refletia para o interior da mesma ou que se perdia apés a sua remistura. Por outro
lado, Shui et al (2009), verificou tempos de presa mais elevados em cimentos tratados a 300°C e 400°C,
para os quais a quantidade de CH desidratado e de CaO formado nao é significativa. Desse modo,
outros factores, como a maior reatividade dos produtos formados a diferentes temperaturas, tera maior
importancia. Isso permite justificar os menores tempos de presa obtidos a 600°C, em que como se vera
a resisténcia em idades jovens foi superior (4.5). Comparando o tempo de presa dos cimentos FP e CP
tratados a 700°C, percebe-se que neste pode ocorrer um problema de aglomeragao, conforme discutido
em 4.5.

4.3.3 indice de expansibilidade

Em face da presenga de compostos, como o CaO, que podem promover expansdes indesejadas no
cimento reciclado durante a sua producéo e cura, foram efetuados ensaios de expansibilidade de
acordo com a EN 196-1 (2005). Segundo esta norma, os cimentos deverdo apresentar valores finais
de expansibilidade inferiores a 10 mm. Conforme indicado na Tabela 4.4, apesar da expansibilidade ter
sido superior nos cimentos tratados a 700°C face ao cimento Portland normal, os valores obtidos

respeitam o limite maximo indicado na norma.

Por falta de material disponivel ndo foi possivel efetuar o mesmo ensaio para outras temperaturas,

esperando-se que os valores de expansibilidade sejam maiores para 800°C e 900°C.

A expansibilidade foi ligeiramente superior no cimento mais grosseiro (CP) do que no cimento de menor
granulometria (FP), indicando uma maior presenga de CaO no CP. Em certa medida estes resultados
corroboram os valores de tempos de presa apresentados na Tabela 4.3, em que o 700CP pode ter sido
menos afetado pelo fendmeno de falsa presa. Porém, isso ndo é claro nos ensaios de DRX
apresentados em 4.2.
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Tabela 4.4: Resultados obtidos no ensaio de expansibilidade.

Composigoes Relagao all Expansibilidade [mm]
CEM 0,27 1,70
700FP 0,64 2,40
700CP 0,65 2,80

4.3.4 Analise do pH do material termicamente ativado.

De modo a avaliar uma eventual influéncia do pH no mecanismo de hidratagdo dos cimentos reciclados,
procedeu-se a sua medicdo em amostras de pasta, para ambas. Para tal, foram previamente
produzidas pastas compostas por 5 g de cimento reciclado e cerca 50 g de agua destilada. Estas pastas
foram agitadas durante cerca de 5 minutos e ap6s mais 1 minuto, em que se deixou a pasta repousar,
mediu-se o pH por mergulho de um papel indicador na solugdo obtida. Independentemente da
temperatura de tratamento, as pastas produzidas com cimento reciclado apresentam valores de pH

semelhante e superior a 12.

Apesar da falta de rigor associada ao método das tiras de papel indicador, os valores obtidos foram

cerca de 13, tanto nas pastas com cimento reciclado como nas pastas com CPN (Figura 4.5).
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Figura 4.5: Indicadores de pH para as pastas produzidas material CP e CPN.
4.3.5 Evolucao do calor de hidratagao do cimento reciclado

Nas Figuras 4.6 e 4.7 apresentam-se as curvas de taxa de libertagcdo de calor de hidratagdo e calor de
hidratagdo acumulado ao longo do tempo, para pastas de a/l de 0,70 produzidas com cimento de

referéncia ou com cimento de granulometria fina (FP) tratado a 700°C.

A semelhanga do que sucede no CPN, a curva de hidratagéo do cimento reciclado é dividida em cinco
etapas, correspondentes a dissolu¢do, dorméncia, aceleracdo, desaceleracdo e progressao estavel da

hidratagdo (Scrienever e Norat 2001).
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Figura 4.6: Taxa de libertagéo de calor de hidratagéo ao longo do tempo para pastas de a/l de 0,70 produzidas
com cimento de referéncia ou com material FP tratado a 700°C

No entanto, no cimento reciclado verifica-se uma maior taxa de calor de hidratacdo no periodo inicial,
nomeadamente nas primeiras duas horas. Entre os 45 e os 90 minutos o calor libertado no cimento
reciclado foi cerca de 2,8 vezes superior ao da pasta de igual a/l com CPN. A diferenga deveria ser
superior caso tivesse sido possivel medir o calor de hidratacdo para periodos inferiores a 45 minutos,
conforme mostra a tendéncia da curva da Figura 4.6.

Apenas apés cerca de 4 horas o teor de calor de hidratagdo foi menor no CPN do que no cimento
reciclado (Figura 4.7), verificando-se que a fase de aceleragdo no CPN envolve desenvolvimento de
menor calor de hidratagao.

No CPN esta fase esta essencialmente associada as reagdes de hidratagdo do C3S, que ndo existe no
cimento reciclado, e do CsA na presencga de gesso.
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Figura 4.7: Calor de hidratagdo acumulado ao longo do tempo para pastas de a/l de 0,70 produzidas com
cimento de referéncia ou com material FP tratado a 700°C

Da Figura 4.7 constata-se que apds cerca de 6 horas, o calor total libertado passa a ser superior no
CPN, verificando-se que as 24 horas e ao fim de 7 dias é 41,7% e 46% maior do que o cimento

reciclado, respetivamente.

Desta analise conclui-se que o cimento reciclado apresenta uma maior reatividade no periodo inicial,
sendo que ao longo do tempo tende a desenvolver menores reagdes de hidratagdo do que o CPN. Por

outras palavras, o cimento reciclado apresenta uma primeira fase de hidratagdo mais rapida, associada
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a uma fase posterior de indugéo e de aceleragdo de menor relevancia. Isso justifica os aumentos dos

tempos de inicio e fim de presa indicados na Tabela 4.3.

Wang et al (2018) avaliam o desenvolvimento do calor de hidratagdo em pastas com a/l de 0,55 nas
primeiras 72 horas. Tal como no presente estudo, nas primeiras 1-2 horas verificam maior libertagdo
de calor nas pastas com cimento reciclado, neste caso a 450°C e 750°C, do que em pastas produzidas
com CPN. Apds 72 horas o calor total libertado também foi superior no CPN. Durante os primeiros
momentos de hidratagdo, o maior calor libertado no cimento reciclado foi afetado pela extragao do CaO.
De acordo com os autores, o facto de se ter formado Wollosternite e C2S menos reativo no cimento
hidratado a 750°C, justificou o menor desenvolvimento do calor de hidratagéo face ao cimento tratado
a 450°C. Estes resultados corroboram a maior resisténcia a compresséao verificada nas pastas com
cimento tratado a 750°C. De acordo com os autores, a esta temperatura formam-se fases mais reativas
de tobermorite desidratada e jennite desordenada. Para além disso sugerem que a calcite pode

contribuir para a aceleracao da hidratagéo por efeito de filler e nucleagéo.

Zhang et al (2018) analisaram a evolugéo da taxa de calor de hidratagdo em argamassas com a/l de
0,50 com cimento tratado a 600°C. Confirma-se uma maior taxa de libertagdo de calor na fase inicial,
sendo cerca de 10 vezes superior ao do CPN. No presente estudo esta diferenga foi menor, ndo foram
realizadas medigdes nos primeiros 45 minutos de hidratagao. Apés esse periodo, ocorre um decréscimo

acentuado no desenvolvimento de reacdes.

Por sua vez, Yu e Shui (2013) avaliaram o desenvolvimento do calor de hidratagdo em pastas com al/l
de 0,30 e apenas com 5% de incorporacgdo de cimento tratado a 650°C. Os autores c